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Capitulo 3

Resultados y Discusion |.
Recubrimientos monocapa:
contacto monotonico

En este capitulo se presentan en primer lugar los resultados de la influencia de
diferentes tiempos de calcinacion en las caracteristicas microestructurales y en las
propiedades mecanicas del recubrimiento. Una vez seleccionado un tiempo éptimo de
calcinaciéon se estudia e comportamiento del recubrimiento monocapa, obtenido en

estas condiciones, a contacto Hertziano monotonico y la evolucion de la fractura

debido a contacto puntiagudo.
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3.1. Influencia de las condiciones de procesamiento en las

propiedades del recubrimiento monocapa: tiempo de calcinacion

La determinacion de las condiciones Optimas de procesamiento es una etapa necesaria
en € desarrollo de un nuevo material, con e objeto de conocer la influencia de los
pardmetros de fabricacion en las caracteristicas microestructurales y propiedades
mecanicas, y la tolerancia de algunas de estas propiedades a la variacion de dichos
parametros. Como se comentd en la seccion 3 del capitulo de introduccion, en trabajos
anteriores [65,66] se llevaron a cabo estudios exhaustivos sobre el efecto en las
propiedades del recubrimiento de parametros como la temperatura, € tiempo de
calcinacion y del contenido de SiO». Estos trabajos se concentraron principamente en la
ingpeccion visual del recubrimiento, andlisis de la cristalizacion y la composicién
guimica, pero minimamente en las propiedades mecanicas, utilizando solamente la
indentacion Vickers en la superficie como herramienta, Gtil y préctica pero poco
robusta, para la estimacién cualitativa de la adherencia. En lo que respecta a la
influencia del tiempo de calcinacién, los trabajos anteriores evaluaron un espectro muy
amplio de este parametro, llegando a la conclusion de que un tiempo aproximado de 1
minuto a una temperatura maxima de 820°C permitia obtener el recubrimiento de
mejores caracteristicas generales. Sin embargo, pensando en establecer |as condiciones
de operacion definitivas para un recubrimiento monocapa primario en contacto con el
substrato en € sistema bicapa bioactivo, se decidi6 estudiar la influencia de tiempos de
calcinacién menores utilizando herramientas de caracterizacion que permitieran acotar

definitivamente los val ores optimos de este parametro.

Por lo tanto, e objetivo fundamental en esta seccion es evaluar la influencia de
diferentes tiempos de calcinacion, durante el proceso de esmaltado, en las caracteristicas
microestructurales y propiedades mecanicas de un recubrimiento monocapa de vidrio
sobre la aleacion Ti6Al4V. El recubrimiento elegido para este estudio ha sido el 6P61C,
el cual, por su contenido de SiO,, pertenece a la familia de recubrimientos que no
presenta una macrofisuracion apreciable pero, no es bioactivo. Esto lo convierte en un
buen candidato para ser dispuesto como capa primaria del recubrimiento bicapa

bioactivo definitivo. Estos recubrimientos se han obtenido mediante € protocolo
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Capitulo 3

descrito en € apartado 2.1, utilizando tres diferentes tiempos de calcinacion, 15, 20y 30
s, denominando |as muestras correspondientes como 6P61C-15, 6P61C-20y 6P61C-30.
A continuacion se presentan y discuten los resultados divididos en dos secciones:
caracterizacion microestructural 'y caracterizaciéon de propiedades mecanicas.

Finalmente se presentan las conclusiones més relevantes de este estudio.

3.1.1. Caracterizacion microestructural

Las primeras observaciones de las superficies de los recubrimientos con diferentes
tiempos de cal cinacién, realizadas por microscopia 6ptica, muestran una clara influencia
de este parametro en la cantidad y dimensiones de los poros. En la Fig. 3.1 se presenta
el aspecto superficial de la porosidad y la distribucion de poros por reduccion de las
fotografias capturadas a imagenes binarias mediante andlisis digital. A pesar de que esta
cuantificacién de la porosidad puede estar influenciada por la diferencia de los indices
de difraccion entre el vidrio y e aire, la comparacion con medidas de algunos poros

obtenidas por SEM hacen que estas mediciones sean razonablemente validas.

Existen bésicamente dos posibles fuentes de porosidad en estos recubrimientos: 1. El
aire atrapado entre las particulas que sinterizan durante la calcinacion y 2. Las burbujas
de oxigeno gue proceden de lareaccion interfacial entre € Ti del substrato y € SiO del
vidrio (ver seccion 1.4). Los poros debidos a la primera fuente son tipicamente
pequefios y de forma no necesariamente circunferencial ya que se concentran en los
bordes entre particulas sinterizadas y ademas su forma se ve afectada por la fluencia que
presentan las particulas, ya que la sinterizacion en estado solido se presenta a una
temperatura por encima de la Ts de los vidrios ver Tabla 1.12). Sin embargo, los
primeros andlisis sobre la formacion interfacia del compuesto intermetdlico TisSis
mostraron que los poros asociados son claramente circunferenciales, la mayoria de
tamanos intermedios, pero algunos son de gran tamafio, lo cua es coherente con el
hecho de que sean burbujas de oxigeno. Esto coincide plenamente con el aspecto de la

porosidad en las fotografias de laFig. 3.1.
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Figura 3.1. Porosidad superficial de los recubrimientos monocapa 6P61C para
diferentes tiempos de calcinacion: a) 15s; b) 20 s; ¢) 30 s.

Las secciones transversales de los recubrimientos, montadas en baquelita y pulidas,
fueron observadas inicidlmente por microscopia 6ptica, con € principal propdésito de
observar la porosidad volumétrica y estimar los espesores. De esta manera se pudo
verificar que en la mayoria de las muestras la porosidad estaba concentrada en la
superficie, excepto en las muestras con mayor tiempo de calcinacion, en las cuales se
observaron agunos poros volumétricos de tamafio considerable. De otro lado, la
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medicion de los espesores se realizd en 12 diferentes posiciones uniformemente
distribuidas a lo largo de la seccion transversal. Los recubrimientos estudiados
presentaron un espesor similar de 60 = 2 nm. Estas mediciones tienen un error asociado
alairregularidad superficial de las muestras debida a la diferente reguesta ddl vidrio y
del Ti6Al4V a la operacion de deshaste y pulido. Es por esto que las mediciones
realizadas por microscopia Optica fueron corregidas posteriormente con observaciones
por SEM.

Las observaciones por SEM de la seccién transversal después de ser atacada con un
reactivo &cido, han permitido caracterizar la microestructura, tanto del substrato como
del recubrimiento (Fig. 3.2). El substrato presenta la microestructura bifasica a +b,
tipica de las aeaciones Ti6Al4V mill-annealed, compuesta por granos equiaxiales y
placas de Widmanstétten de a, en una matriz de b no transformada. El vidrio muestra
una clara separacion de particulas después del atague acido debida a la disolucion
preferencial que se presenta en los bordes de sinterizacion. Estas zonas son maés
susceptibles al ataque acido ya que tienen una concentracion de SiO, menor debido a
los fendmenos de difusion durante la sinterizacion. En la Fig. 3.2 es evidente que,
después del atague é&cido, las particulas de mayor tamafio estdn en contacto con el
substrato, lo cual corrobora que la disolucion se ha presentado en los bordes entre
particulas que han sinterizado después de haber sedimentado sobre e substrato (ver

seccion2.1.2).

Los recubrimientos no presentaron diferencias apreciables en e aspecto
microestructural de las secciones transversales después del atague acido, para los
diferentes tiempos de calcinacion. S6lo cabe destacar la mayor presencia de poros

volumétricos en el recubrimiento con mayor tiempo de calcinacion (6P61C-30).

Con € proposito de verificar posibles cambios de composicion quimica asociados a
fendmenos de difusion y debidos a la reaccion interfacial entre € Ti y SIO», se redizo
un andisis detallado por EDS de las secciones transversales de los recubrimientos. Los
perfiles lineales de los elementos no han mostrado cambios apreciables en la

composicion en e seno del recubrimiento después de su calcinacion. Cerca de la
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intercara tampoco se detecta presencia clara de productos de interdifusion. Sin embargo,
los perfiles lineales correspondientes a Ti y a S presentan algunas tendencias
importantes justo en la vecindad de la intercara Fig. 3.3). En € recubrimiento con
menor tiempo de calcinacion (6P61C-15) se observa que la region donde el contenido
de Ti disminuye es estrecha, sin transicion aparente, con una caida abrupta de los picos.
Sin embargo, en los recubrimientos con mayor tiempo de calcinacién (6P61C-20 y
6P61C-30), la zona de caida de los picos de Ti es mas amplia, denotando una
disminucion més gradual en € contenido de este elemento. Los perfiles lineales del Si
muestran aproximadamente esta misma tendencia. Estas tendencias podrian significar la
existencia de una capa de reaccién mayor entre |os dos elementos, en los recubrimientos
con mayor tiempo de calcinacion. La presencia de estas regiones de reaccion interfacial,
ricas en Ti, se observa mas claramente a través de los mappings de EDS obtenidos para
este elemento (Fig. 3.4). En elos se observa como, para € maximo tiempo de
cacinacion, la region rica en Ti (menor contenido de Si) en e interior del
recubrimiento, alcanza un espesor aproximado de 5 mm, mientras que para € menor

tiempo de calcinacion no es superior al mm.

Teniendo en cuenta |los trabajos previos en los cuales se ha caracterizado laintercara por
diferentes técnicas [65,66], la presencia de esta capa interfacial en e interior del
recubrimiento rica en Ti debe corresponder a la formacion del compuesto intermetalico
TisSis segin la reaccion de oxido-reduccion de la ec. (1.1). Sin embargo, existe una
discrepancia importante en el espesor de esta capa, ya que observaciones anteriores por
TEM han mostrado que su espesor esta entre 100 y 150 nm, para tiempos de calcinacion
de aproximadamente 30 s, mientras que € mapping de Ti ha mostrado un espesor
aproximado de 5 mm. Esta diferencia podria estar relacionada, en principio, con €l
caracter semi- cualitativo del andlisis y/o con la presencia de otros productos de reaccién

entre el Ti y otros Oxidos presentes en € vidrio.
Con el propdsito de dilucidar la discrepancia existente con respecto a espesor y a la

naturaleza real de la capa de reaccion interfacial entre e recubrimiento y el substrato,

para los diferentes tiempos de calcinacion, se llevaron a cabo andlisis detallados de la
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Figura 3.2. Microestructura revel ada después del ataque &cido de la seccién transversal
del recubrimiento: @) 15s; b) 20 s; ¢) 30 s.
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recubrimiento y el substrato, para los diferentes tiempos de calcinacion. En la Fig. 3.6
se presenta el andlisis lineal de cada elemento en e recubrimiento 6P61C-15, obtenido
por microandlisis de sonda electrénica (EPMA). Las fotografias presentadas en la Fig.
3.5 muestran que la estructura de la capa interfacial es coherente con lo observado por
primera vez por Oku y col. [70]. Se frata de una capa del compuesto intermetdlico
TisSis, de espesor nanométrico, que se divide en dos regiones. una primera capa
continua nanocristalina en contacto directo con la aleacion y, encima de esta, una capa
de nanoparticulas aisladas de TisSis dispersas en la matriz de vidrio, con un diametro de
10 a 30 nm. Esto indica que la discrepancia con € espesor de la capa de reaccion,
estimado por € mapping de EDS, no se debe a la presencia de otro producto de
reaccion, sino a la incertidumbre asociada a la técnica semi-cuantitativa
Concretamente, €l error puede deberse al volumen de excitacion que produce e haz de

electrones y que puede sobrevalorar la presencia de un el emento.

En laFig. 3.5 también se nota como, a incrementar €l tiempo de calcinacién, el espesor
de la capa nanocristalina no crece de manera apreciable mientras que e espesor de la
capa de nanoparticulas aisladas aumenta considerablemente. Esto sugiere que, fuera de
la capa nanocristalina continua y en €l interior del vidrio cercano a dicha capa, estan
nucleando nuevos nanocristales de TisSiz indicando que en esa regién el vidrio a
incorporado Ti en su estructura amorfa, que promueve la nucleacion de nuevos cristales
al aumentar €l tiempo de calcinacion. El contenido importante de Ti en esta region se
verifica observando los perfiles lineales de composicion en esa zona (Fig. 3.6) y puede
tener influencia en la sobrevaloracion que se observa en e mapping del Ti en la Fig.
3.4. El enriquecimiento en Ti en esta zona adyacente a la intercara & debe a la
saturacion que se presenta después de la disolucién que hace €l vidrio de la capa inicia
de TiOx en la aleacién de titanio cuando se supera la temperatura de ablandamiento del

vidrio y este fluye y sinteriza [70,146].
Finalmente, los patrones de difraccion de rayos X de los recubrimientos con diferentes

tiempos de calcinacion han mostrado la presencia de un fosfato de calcio y sodio
(2.4Ca0-0.6Na0O-P,0s) como Unica fase cristalina (Fig. 3.7). El contenido de esta fase
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Figura 3.3. Perfiles elementales por andliss EDS de Ti y Si en la seccion transversal de
los recubrimientos con diferentes tiempos de calcinacion. Ry S denotan recubrimiento y
substrato, respectivamente.

no sufre un cambio apreciable al aumentar el tiempo de calcinacion, excepto para €l

recubrimiento calcinado durante mayor tiempo, en e cua se observa un ligero
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incremento en la intensidad de los picos para angulos 2q entre 20° y 40°. Sin embargo,
esta diferencia a igua que la que se presenta para los menores valores de 2q puede
estar influenciada por la diferencia en la geometria de las muestras andizadas. Esta
devitrificacion minima del vidrio se presenta durante € enfriamiento después de la
fusidn, ya que e patron de difraccion de las muestras fundidas, antes de ser trituradas 'y
calcinadas sobre e substrato, muestran la misma fase en la misma proporcion (Fig. 3.8).
Los picos del Ti que se observan en los difractogramas proceden del substrato y se
deben a la bagja absorcion de los rayos X que tiene e vidrio. La cuantificacion del
porcentgje de fase cristalina presente en € recubrimiento se presenta més adelante, en la

caracterizacion microestructural del monocapa que se estudiara definitivamente.

3.1.2. Caracterizacion de propiedades mecanicas

Lainfluenciadel tiempo de calcinacion en las propiedades mecanicas del recubrimiento
monocapa 6P61C ha sido estudiada mediante ensayos en la superficie, en la intercara 'y
en toda la seccién transversal. En la superficie se ha evaluado la respuesta a contacto
Hertziano monotonico y a ensayo de rayado. En la intercara se han realizado
indentaciones Vickers a diferentes cargas para estimar comparativamente |la respuesta
de esta zona a contacto puntiagudo. A continuacion se presentan y discuten los
resultados obtenidos con cada una de estas técnicas, sobre las cuales se pueden

encontrar |os detalles experimentales en el capitulo 2.

3.1.2.1. Respuesta al contacto Hertziano

EnlaFig. 3.9 se presenta la secuencia de aparicion de los dos primeros dafios durante el
contacto Hertziano morotonico de los recubrimientos calcinados durante diferentes
tiempos. El primer dafio en los tres casos es la fisura conica, la cua se forma
aproximadamente para € mismo vaor de carga critica, Pe.. Este es un resultado
razonable teniendo en cuenta que e diametro medio de los poros superficiades es
similar, a pesar de que la porosidad superficia aumenta con el tiempo de calcinacion

(ver Fig. 3.1). A partir del trabagjo de Frank y Lawn [102] para demostrar laley de
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Figura 3.4. Mapping deTi (enrojo) por EDS sobre las secciones transversales de los
recubrimientos con diferentes tiempos de calcinacién: a) 15s; b) 20 s; ¢) 30 s.
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Auerbach desde la mecanica de fractura de Griffith-Irwin, se acepta que la dependencia
de la carga critica P tanto con € radio de la esfera, R, como con el tamafio medio de
los defectos superficial es esta determinada por larelacion de este Ultimo con el radio de
contacto, ¢t / re. Asi, cuando esta relacion se encuentra en un rango aproximado de 0.01
a 0.1, se cumple la ley de Auerbach, es decir, P a Re y ademas P es independiente
del tamafio de los defectos, sdlo dentro de este rango. Esto Ultimo explica los valores
similares de P.; que se presentan en la Fig. 39, como se puede inferir a partir de los
valores calculados en b Tabla 3.1. La similitud en los valores de P indica también
valores similares en tenacidad de fractura “aparente” (influenciada por las tensiones

residuales), como se infiere directamente de las ecs. (1.24) y (1.29).

El segundo dafio observado ha sido la fisura radial que se forma a partir de la intercara,
debido a la tension de flexion que induce € contacto en e recubrimiento. Teniendo en
cuenta que en este caso e modulo de Young del recubrimiento es menor que e del

substrato Er » 70 GPa vs. Es » 110 GPa), la flexion eléstica del substrato no es
suficiente para producir la fisura radial como s lo es en € caso del sistema
vidrio/policarbonato (ver secc. 1.8). En €l caso del recubrimiento aqui estudiado, como
se discutird en € siguiente capitulo, la aparicién de la fisura radial se debe
fundamentalmente a la deformacion pléstica que se presenta en substrato metalico, justo
en laintercara, debido alatension de cizalladura que actla en ese lugar. El valor de esta
tension depende de pardmetros que son muy similares en los tres recubrimientos
estudiados (espesor y constantes elésticas del recubrimiento y del substrato), lo cual

explica la similitud en los valores de la carga critica para la fisura radial, Py, que se

presentan en laFig. 3.9.

3.1.2.2. Respuesta al ensayo derayado

En la Fig. 3.10 se hace una descripcion general de la evolucion del patron de dafio
generado durante € ensayo de rayado en los recubrimientos, incluyendo ademés las
curvas asociadas de carga normal y sefial de emision acustica en funcion de la longitud
de desplazamiento. En la Fig 3.10a se nota como durante el primer contacto no se

produce ningun tipo de fisuracion ya que la cargainicia del ensayo (5N) es menor que
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Figura 3.5. Fotografias de TEM de la intercara de los recubrimientos con diferentes
tiempos de calcinacion: @) 15s; b) 20 s, ¢) 30 s[72].
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la carga critica monoténica para la formacion de la fisura anillo (~ 9N), como se puede
observar en la Fig. 3.11. Antes de la aparicion de la primera fisura, se observa que €l
dafio por desgaste debido a la friccion producida durante € dedlizamiento es

practicamente inexistente, ya que €l coeficiente de friccion entre ambos materiales es

pequefio en ese tramo (~ 0.05) como se extrae de laFig. 3.12.
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Figura 3.6. Perfil lineal asociado (EPMA) de la seccidn transversal del recubrimiento
6P61C-15.

La primer fisura que se aprecia durante € dedizamiento es una del tipo anillo, cas
completa (flecha que indica dc; en la Fig. 3.108). Su apariciéon se debe a que la carga
norma ha alcanzado €l valor critico monotonico, como se extrae de comparar las Figs.
3.10c y 3.11. Esto significa que, hasta este punto, la friccion no ha modificado
apreciablemente la tension de traccion radial cerca del &rea de contacto, lo cua es
razonable ya que, a no existir dafio apreciable previo, € coeficiente de friccion se
mantiene basicamente constante fFig. 3.12). El dafio inmediatamente posterior a la
formacion de la primera fisura anillo es claramente similar a patron que presenta un

vidrio monoalitico debido al deslizamiento de una esfera dura (Fig. 2.9). Es decir, esun
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Figura 3.7. Patrones de difraccion de rayos X de los recubrimientos con diferentes
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Figura 3.8. Patron de difraccion de rayos X del vidrio monolitico fundido 6P61.
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dafio concentrado totalmente en la superficie, sin ninguna influencia apreciable del
substrato, que consiste en fisuras anillo parcialmente formadas. Estas fisuras son el
resultado de la influencia de la friccion en el campo de tensiones cerca de la zona de
contacto. Como resultado, las tensiones radiales de traccion en la superficie se ven
incrementadas en magnitud y modificadas en trayectoria, especiamente atrés y a los
lados del indentador, ya que adelante las tensiones son de compresion [135]. La
siguiente condicion critica (dc; en Fig. 3.10a) es la formacion de las primeras fisuras
radiales a consecuencia de la tension de flexion localizada que induce el apilamiento del
substrato por la deformacion plastica que esta sufriendo. La coincidencia entre estas
fisuras radiales y € apilamiento del substrato se evidencia en la Fig. 3.10a, en la
posicion dc,, donde ademés de la primera fisura radial también se nota la primera
sombra oscura en € substrato. Estas fisuras son tipicas en los ensayos de rayado de
recubrimientos frégiles sobre substratos ductiles (metales) y se presentan

excepcionalmente con substratos duros para cargas muy elevadas [147].

La siguiente condicion critica @dcz en Fig. 3.10a) esta determinada por una nueva
magnitud critica en la deformacion pléstica del substrato representada en mayor
apilamiento y acanaladura de rayado. Esto se traduce en un nuevo patron de dafio mas
complgjo compuesto por: 1) Una mayor densidad de fisuras anillo parciales detréas del
indentador debido a una mayor tension de traccion en esa zona e incluso incremento de
latraccion delante del indentador permitiendo que algunos anillos casi se completen; 2)
Mayor fisuracion radiad con agunas de las fisuras saliendo del patron de dafio de
rayado; y 3) H inicio de la delaminacién del recubrimiento que se evidencia por la
intensificacion de la sombra oscura en la intercara. Es posible notar € inicio de las
fisuras paralelas a la direccion de dedizamiento, en el borde del cana de rayado. Los
incrementos en las tensiones de traccion, a los lados y detras del indentador, debidos a
la deformacion plastica del substrato se acentlian por € aumento en el coeficiente de
friccion, como de observa en la Fig. 3.12. La condicion de dafio critica final es €
desprendimiento definitivo del recubrimiento (dc; en Fig. 3.10a) debido a la
acumulacién de dafio en la intercara, la cua se inicié en la condicién critica previa,

como se corrobora siguiendo la estela de la sombra oscura desde dcs hasta dc.
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Figura 3.9. Secuencia de dafios durante el contacto Hertziano monoténico de los
recubrimientos con diferentes tiempos de cal cinacion

Es posible entonces resumir la secuencia de dafios que se presentan durante el ensayo de
rayado, en dos grupos: dafios de tipo fragil (dc; hasta dcy) en los que no participa de
manera apreciable €l substrato metdlico y dafios de tipo dictil (dc, hasta dcs) los cuales
estan claramente determinados por la deformacion pléstica del metal. Noétese que en las
Figs. 3.10b y 3.10c, los picos de emisidn acustica coinciden de manera aproximada con
las condiciones criticas previamente analizadas, 10 cual permite establecer las cargas

criticas para producir dichas condiciones.

En la Fig. 3.13 se resumen los valores de carga critica para e desprendimiento
definitivo del recubrimiento (Pgcs) en funcion de los diferentes tiempos de calcinacion.
Es evidente que €l recubrimiento con mayor resistencia a desprenderse es e de mayor
tiempo de calcinacidn que es e mismo que posee un mayor espesor de capa interfacial
de TisSis. Sin embargo, la resistencia de los tres recubrimientos puede considerarse
buena, teniendo en cuenta la serie de dafios previos antes de presentarse €

desprendimiento definitivo.
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Tabla 3.1. Condiciones criticas de los dafios producidos durante €l contacto Hertziano
monotonico de |os recubrimientos con diferentes tiempos de cal cinacion

Muestra Tamafno Carga Carga Radio de Relacion
mediode  criticapara criticapara contacto, r¢ Cr Ire
poro, Ct fisura fisura (mm)
(nm) conica, Pec radia, Prc
(N) (N)

6P61C-15 ~2 65+5 75+5 112.5 0.018
6P61C-20 ~3 58+5 80+5 110 0.027
6P61C-30 ~3 65+5 755 1125 0.027

Desde los primeros trabagjos de caracterizacion de la intercara entre e vidrio y €
substrato, en los cuales se ha detectado |a presencia de la capa nanométrica de TisSis, se
ha atribuido a esta capa la buena adherencia del recubrimiento [65]. Esta atribucién se
ha fundamentado en un razonamiento légico sobre el papel benéfico de esta capa
nanoestructurada en cuanto a una posible relgjacion de la deformacion en la intercara
que favorezca la adhesion del recubrimiento. Se cree también que la presencia de la
capa de TisSiz permite un buen gjuste de red con € metal y ademas que, en ciertaforma,
se convierte en una region de transicion entre los enlaces metdlicos del substrato y 1os
enlaces idnico-covaentes dd vidrio permitiendo cierta continuidad en la estructura
electronica, favoreciendo ambas cosas la adherencia. El posible crecimiento dendritico
de la capa continua de TisSiz a interior del vidrio puede favorecer cierto anclaje del
recubrimiento. Sin embargo, la formacion exagerada de esta capa puede afectar
negativamente las propiedades del recubrimiento ya que, ademas de aumentar la
porosidad, su naturaleza fréagil (3.2 + 0.1 MPam"? [148]) y su elevado coeficiente de

expansion térmica (12 x 10 °C™) puede comprometer la adherencia del recubrimiento.

Cabe destacar que tiempos de calcinacion suficientemente largos como para evaluar
estas influencias no han sido considerados en este trabajo ya que otras caracteristicas del
recubrimiento permitieron acotar en trabajos anteriores el tiempo de calcinacién optimo

(menos de 1 minuto), como se ha mencionado con anterioridad.
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Figura 3.10. Secuencia del dafio y condiciones criticas debido a contacto esférico
dedlizante (ensayo de rayado) sobre le recubrimiento 6P61C-20. Los datos denotados
con h son de profundidad de penetracion y los de AE son de la emision aclstica.
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Penetracion (mm)

Figura 3.11. Secuencia del dafio y condiciones criticas debido a contacto uniaxial
sobre e recubrimiento 6P61C-20, utilizando la misma punta esférica del ensayo de
rayado: @) Fisuraanillo; b) Fisuraanillo secundaria; ¢) Fisuraradia y delaminacion. P —
h esla curva carga- penetraciony AE es la emision acustica.

Las verificaciones de la buena adherencia del recubrimiento mediante ensayos de
indentacion Vickers en la superficie y en la intercara [66] han mostrado que soporta
cargas de hasta 6.2 kg en la superficie, sin delaminar, y de hasta 1.2 kg en la intercara,
sin propagar fisuras a los largo de la misma. Sin embargo, estas pruebas fueron
realizadas més con caracter cualitativo que con e propésito de evaluar la resistencia de
la intercara en funcion de sus caracteristicas microestructurales. Esto sin mencionar la
complejidad del estado de tensiones que se induce en cada uno de estos ensayos y, por
lo tanto, la dificultad que implica una correcta interpretacion de los dafios que se

presentan.

El andlisis conjunto de las Figs. 3.5, 3.10 y 3.13 demuestra por primera vez la
importancia de la capa de TisSis en la adherencia del recubrimiento, estimada esta
altima por un méodo que ha permitido establecer claramente la carga critica para €l

desprendimiento total del recubrimiento.
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Figura 3.12. Evolucién del coeficiente de friccidn correspondiente al ensayo de rayado
representado en laFig. 3.10b.

3.1.2.3. Indentacion Vickersen laintercara

El principal objetivo de estos ensayos era evaluar el dafio que se producia en laintercara
utilizando este tipo de indentacién, pero esta vez concentrando € andlisis en cargas
pequefias que permitieran observar en detale € primer dafio. Esto para evitar la
multifisuracion que se presenta con cargas tan elevadas como 1.2 kg que es con la que

se evalud cualitativamente la intercara en los primeros trabajos (Fig. 3.14).

Enla Fig. 3.15 se presentan los dafios generados en las intercaras de |os recubrimientos
calcinados durante 15 y 30 s, para cargas incrementales de indentacion. La primera
caracteristica a destacar a partir de la forma de la huella residual es el mayor volumen
deformado en & metal, como es |6gico, debido a su menor dureza. Se observa un patrén
de fisuracion comun en ambos recubrimientos y para todas las cargas, compuesto por
dos fisuras superficiales que, en @ caso del recubrimiento con menor tiempo de
calcinacion, emanan desde la intercara justo en lainterseccion de la esquina de la huella
con laintercara. Sin embargo, en €l recubrimiento con mayor tiempo de calcinacion, las
fisuras no emanan del mismo lugar, mostrando una tendencia a interceptar €l lado de la

huella dentro del vidrio, en su porcion cercana alaintercara.
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Figura 3.13. Carga critica para € desprendimiento definitivo del recubrimiento, Pyca,
durante el ensayo de rayado de muestras con diferente tiempo de calcinacion.

Las fisuras en uno y otro recubrimiento muestran ademés diferencias evidentes de
longitud, apertura'y angulo con respecto a la intercara. Sin embargo, la diferencia méas
importante en la fisuraciéon radica en que, en e recubrimiento con menor tiempo de
calcinacion, las fisuras se unen claramente a través de la diagonal e incluso, enun
pequefio tramo de esa union coinciden justo con la intercara. Esto significa que, por lo
menos en un trayecto muy corto, la fisura producida durante la indentacion ha servido
para delaminar el recubrimiento. Por el contrario, en el recubrimiento con mayor tiempo
de calcinacion, la unién superficial de las dos fisuras no es nada evidente, excepto en
algln caso en d que parecen unirse, pero lgos de la intercara. Por tanto, sin entrar
todavia en detalles del mecanismo de formacion de este particular patron de fisuracion,
esta claro que € recubrimiento con mayor tiempo de calcinacién y mayor espesor de
capainterfacial de TisSiz presenta mayor resistencia a delaminar debido a laindentacion
Vickers en laintercara, lo cual es consistente con los resultados obtenidos por €l ensayo

de rayado.

La complgjidad de la forma y magnitud de la deformacién plastica y del campo de

tensiones gque se genera en un ensayo como e que se discute en este apartado se intuye
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Ti6Al4V

"L b S

Figura 3.14. Indentacion Vickers (P = 1.2 kg) en la intercara entre un recubrimiento
6P57 y € substrato de Ti6AI4V [66].

inmediatamente y no existe en la literatura algun trabajo de referencia a respecto. Sin
embargo, una primera aproximacion a mecanismo de formacion y propagacion de las
fisuras que forman el patron especia observado es posible invocando los mecanismos
gue describen la formacion de la fisura media-radial debido a una indentacion Vickers

en un vidrio monoalitico [85].

Si se anadlizainicialmente el caso de lafisuracion en el recubrimiento con menor tiempo
de calcinacion (6P61C-15), por analogia con € caso dd vidrio monolitico, la fisura que
se observa en la superficie se ha iniciado a partir de otra fisura que se forma debgjo de
la huella de indentacion durante la fase de carga (Fig. 3.16). Esta fisura resulta del

campo de tension que se produce por el desgjuste entre el volumen de vidrio deformado
inelsticamente con €l resto del volumen circundante deformado elésticamente Este
campo genera la fisura subsuperficial a partir de un defecto favorablemente localizado
en el borde entre los volimenes de deformacion eléstica e inelastica. Esta fisura no tiene
gue ser necesariamente radial, i.e. estar sobre el e de carga, debido a la asimetria que
debe tener e volumen deformado inelasticamente y, por tanto, e campo de tensiones
inducido. Sin embargo, teniendo en cuenta &l hecho de que las fisuras en la superficie se
unen, al menos parcialmente coincidiendo con la intercara, es posible que la fisura

subsuperficial se haya formado en la misma intercara.
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6P61C-15 6P61C-30

098N

196N

294N

490 N

Figura 3.15. Evolucion de las indentaciones Vickers en la intercara de dos
recubrimientos con diferentes tiempos de calcinacion.
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Posteriormente, durante la descarga, la fisura subsuperficial propaga hacia la superficie
debido a campo de tensién residual que se genera durante la recuperacion elastica del
volumen circundante, que permanece en desguste con la deformacion inelastica
permanente.

6P61C-15 6P61C-30

Ti6Al4V Vidrio Ti6Al4V Vidrio

Figura 3.16. Esquemadel posible mecanismo asociado alaformacion de las fisuras
debido alaindentacion Vickers en laintercara de laFig. 3.15.

El camino preferencial de estas fisuras, en direccion del material menos rigido y
formando un angulo caracteristico con la intercara, puede explicarse, en principio,
simplemente a partir de la diferencia de tenacidad de fractura entre € vidrio, e Ti6Al4V
y laintercara entre ellos, con presencia de una capa ranomeétrica de TisSis. Es evidente
gue, asumiendo que la fisura subsuperficial inicial se formé en la intercara pero no se
propaga a lo largo de ella, pareciera indicar que la tenacidad de la intercara es
aparentemente mayor que la del vidrio, lo que estaria influenciado probablemente por la
capa de TisSi3 que posee una tenacidad mayor a la del vidrio, como se coment6
anteriormente. Sin embargo, un andlisis un poco mas exhaustivo de la influencia del
desgjuste elastico en el camino de una fisura presente en una intercara puede ofrecer una
mejor racionalizacion. En este orden de ideas, la direccion de las fisuras a interior del
vidrio no depende exclusivamente de las diferentes tenacidades de fractura que se

encuentra la punta de la fisura en su frente. La fisura subsuperficial formada
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inicialmente en la intercara queda sometida a un modo de fractura mixto (I + 11) debido
tanto a la asimetria en los médulos de Young a lado y lado de la intercara como por la
evidente asimetria en el campo de tension debido a la indentaciény en la geometria de
lafisura[149]. Por tanto, ladireccion de ladesviacionen lafisura (q') esta determinada
por e méaximo valor de la energia disponible para la fractura (Gmax), que a su vez tiene
una relaciéon inversamente proporcional con € modulo de Young (E). Esto puede
explicar también la direccion de ladesviacion de la fisura hacia la direccion del vidrio,
buscando el menor valor del modulo de Y oung, ademas de la posible mayor tenacidad
de fractura de la intercara. El papel del modo mixto en la desviacionde la fisura Vickers
se ve més claramente en una indentacion realizada en € centro del recubrimiento (Fig.
3.17), en la cua se puede ver como la fisura crece inicialmente paraelamente a la
intercara pero luego se desvia en la direccion de menor rigidez (E de la baguelita 7 — 8
GPa). Notese como las fisuras en la Fig. 3.15 retoman su direccion paralela a la
intercaraal acercarse a la baquelita, debido alareduccion en € valor de G a medida que

se acerca adichaintercara.

Siguiendo el mismo andlisis anterior, se concluye que la desviacién de la fisura en €
recubrimiento 6P61C-30 se debera exclusivamente al modo mixto que actla sobre la
fisura, ya que en este caso parece que la fisura inicial subsuperficial no se origina en la

intercara.

El andlisis anterior permite resumir los resultados de |os ensayos de indentacion Vickers

en laintercara de los recubrimientos (Fig. 3.15) de la manera siguiente:

La adherencia del recubrimiento con mayor tiempo de calcinacion (6P61C-30) es
mejor ya que lafisurainicia subsuperficial no se ha iniciado en la intercara.

A pesar de que en e recubrimiento 6P61C-15 parece que la fisura inicial S se ha
formado en laintercara, esto no implica necesariamente una mala adherencia, ya que
la desviacion de la fisura hacia € interior del vidrio, ademés de estar influenciada
por e modo mixto a que esta sometido lafisuray por el desgjuste elastico, también

puede ser el resultado de que la tenacidad de fractura interfacial es mayor que la del
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vidrio. Esto ultimo puede estar también influenciado por la presencia de la capa de
TisSis.

La tendencia de los resultados obtenidos mediante esta técnica, no utilizada
comunmente con el propdsito de evaluar la adherencia de un recubrimiento, coincide
con lo observado en los resultados del ensayo de rayado discutidos en € apartado

anterior.

sy

Ti6Al4V

Figura 3.17. Fisura de indentacion Vickers (P = 0.49 N) redlizada en € seno de
recubrimiento.

3.1.3. Conclusiones

En la Fig. 3.18 se resumen esquematicamente las principales conclusiones de este
estudio sobre la influencia de diferentes tiempos de calcinacion en las @racteristicas
microestructurales y propiedades mecénicas del recubrimiento monocapa 6P61C. De

ella cabe destacar 1o siguiente:

Microestructuralmente, el aumento en € tiempo de calcinacion se reflgja en una
mayor porosidad, confinada basicamente en la superficie, y en un mayor espesor
global de la capa de reaccion interfacial de gliciuro de titanio (TisSis). Ambos

efectos estdn correlacionados ya que los poros observados tienen la morfologia
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tipica de las burbujas de oxigeno que se forman en la misma reaccion de éxido-
reduccion en la que se forma el TisSis. El incremento en el espesor global de la capa
de TisSiz se debe fundamentalmente al aumento de la capa de las nanoparticulas
aisladas. El crecimiento preferercia de esta capa puede estar asociado a la
saturacion en contenido de titanio que posee e vidrio adyacente a la intercara
debido a la disolucion que hace del Oxido de titanio (TiOy) una vez se ablanda y
fluye sobre el substrato. EI hecho de que la capa continua de TisSis no presente un
crecimiento apreciable puede ser la consecuencia de un efecto barrera que gjerce
esta capa, evitando que la reaccion continle entre e titanio del substrato y € vidrio
saturado.

La respuesta mecanica a contacto Hertziano no se ve apreciablemente afectada por
los diferentes tiempos de calcinacion. Esto se debe a que €l rango de tamafios dentro
del cual aumentan los poros cae dentro del rango de laley de Auerbach, implicando
un valor constante de la carga critica para la primera fisuracién conica.

La respuesta mecanica de la intercara a los ensayos de rayado en la superficie y de
indentacién Vickers en la intercara esta claramente influenciada por €l tiempo de
calcinacion demostrando € papel del TisSiz en la adherencia del ecubrimiento.
Ambos ensayos mostraron mejor adherencia en € recubrimiento con mayor tiempo
de calcinacion y mayor espesor global de TisSiz. Sin embargo, este resultado no
implica necesariamente una adherencia especialmente mala en e recubrimiento de
menor tiempo de calcinacién teniendo en cuenta que: 1. En el ensayo de rayado la
delaminacion se presenta después de una serie de dafios previos producidos a cargas
menores y 2. En e ensayo de indentacion Vickers en la intercara, la fisura
aparentemente se inicia en la misma intercara pero su deflexion al interior del vidrio
puede ser una consecuencia tanto de la buena adherencia del recubrimiento como €l

modo mixto bajo & cual propagainicialmente lafisura.
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Figura 3.18. Mapa-resumen de la influencia del tiempo de calcinacion en las caracteristicas microestructurales y respuesta mecénica al contacto

Hertziano.
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3.2. Respuesta del recubrimiento monocapa definitivo al contacto

Hertziano monotonico

El recubrimiento monocapa que se estudia en esta parte del trabgjo formara la capa
interna del sistema bicapa bioactivo definitivo. Esta eleccion se debe a su ato contenido
de SO, (64 % en peso) que le confieren una ata resistencia a la corrosion y le permite
guedar sometido, en principio, a tensiones residuales de compresion por la similitud de
su coeficiente de expansién térmica con respecto al del Ti6Al4V. Este recubrimiento, a
pesar de no ser bioactivo, es también un buen candidato para ser usado como capa
definitiva sobre la aleaciéon Ti6Al4V ya que su alta resistencia a la corrosion en fluido

fisiologico evitariala liberacion de iones del metal a medio.

A partir de los resultados de la seccion anterior, se ha optado por someter este
recubrimiento a un tiempo de cacinacion minimo, pensando en reducir
considerablemente la porosidad superficia que puede afectar negativamente la
resistencia volumétrica del recubrimiento. Con respecto a la adherencia, se cree que este
tiempo minimo de calcinacion no la afecte demasiado teniendo en cuenta que los
resultados anteriores mostraron que incluso el recubrimiento con 15 s de calcinacién

presentaba una adherencia bastante aceptable.

El objetivo fundamental de esta seccion es caracterizar la respuesta de este
recubrimiento a contacto Hertziano monotonico ya que esta caracterizacion, ademas de
permitir conocer propiedades intrinsecas del recubrimiento, puede ser utilizada para
seleccionar criterios de dafio para los demés estudios bajo cargas de contacto estatico y
ciclico. El conocimiento de los dafios debidos a este tipo de contacto puede ayudar a
evaluar mas adelante la eficiencia del concepto de material gradiente, al comparar luego
con la respuesta del recubrimiento bicapa definitivo. La influencia del substrato
metdlico en esta caracterizacion se evalla estudiando la respuesta al contacto
monotonico de vidrios fundidos y sinterizados con la misma composicion quimica del
recubrimiento. En este orden de ideas, esta parte del trabgo se inicia con una
caracterizacion microestructural del recubrimiento monocapa y de los vidrios fundido y

sinterizado. Posteriormente se presentan |os dafios producidos en los tres materiales con
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diferentes radios de esfera seguidos por un analisis comparativo de los mismos para
establecer la influencia del substrato en la secuencia de dafios del recubrimiento. Se
anadliza luego la posibilidad de estimar la tenacidad de fractura del recubrimiento
mediante un factor de intensidad de tensiones apropiado para la formacién de la fisura
anillo y, finamente, se utiliza e método de microfractura de indentacion Vickers para
estimar, ademas de la tenacidad de fractura, las tensiones residuales, utilizando factores
de correccion debido tanto a los cambios en la geometria de la fisura como a la
presencia del substrato metdlico. Estos resultados se comparan con los obtenidos
previamente a partir de la carga critica para la fisura anillo y con otros valores

reportados en la literatura.

3.2.1. Caracterizacion microestructural

El aspecto de la porosidad superficial de los tres materiales estudiados (recubrimiento,
vidrio fundido y vidrio sinterizado) y su cuantificacion mediante reduccion a imagenes
binarias se presentan en la Fig. 3.19. Cabe recordar que esta cuantificacion es
aproximada debido a error asociado a la diferencia entre los indices de difraccion del
vidrio y de titanio. En la Fig. 3.19 puede observarse, como era de esperar, una
reduccion importante en la porosidad con respecto a los recubrimientos estudiados en la
seccion previa (Fig. 3.1). Esta reduccion es consecuencia del menor tiempo de
calcinacion y, por lo tanto, de la menor extension de la reaccion de Oxido-reduccion
para formar e TisSiz (ec. 1.1) y las burbujas de oxigeno asociadas. La reduccién en el
espesor de la capa de TisSis es evidente a comparar € mapping de Ti en la Fig. 3.20,

con los mappings para tiempos de calcinacion mayor en laFig. 3.4.

En laFig. 3.19 puede observarse también como la morfologiay cantidad de los poros en
el vidrio sinterizado es muy similar ala del recubrimiento. Esto se debe a que, en ambos
casos, la principal fuente de porosidad es el aire atrapado entre las particulas
sinterizadas. El vidrio monolitico sinterizado, a pesar de haber sido compactado
mediante presion uniaxial, queda con una porosidad residual similar a la del
recubrimiento ya que ambos sSinterizan una vez superan la temperatura de
ablandamiento, Ts. De esta forma, la porosidad y posible microfisuracion entre

particulas que se presenta en ambos casos, se debe inicialmente ala sinterizacion
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Figura 3.19. Porosidad superficial del recubrimiento monocapa @264C (@) y de los
correspondientes vidrios sinterizado 6P64S (b) y fundido 6P64F (c).

incompleta que, una vez enfriada la muestra, puede verse acentuada por las tensiones
residuales. Esta similitud en la porosidad sblo se mantiene a nivel superficia ya que a

nivel volumétrico e vidrio sinterizado mantiene basicamente la porosidad mientras que
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en e recubrimiento los poros estan claramente concentrados en la superficie, como se

evidenciaen laFig. 3.21a

Figure 3.20. Mapping de Ti sobre la seccion transversal del recubrimiento 6P64C.

El vidrio fundido presenta una porosidad morfol6gicamente diferente a los dos casos
anteriores y cuantitativamente menor. Esto se debe a que la fuente de poros en este caso
es la que tipicamente se presenta durante la fusion de los 6xidos componentes del vidrio
y que, generalmente, se asocia a posibles reacciones electroquimicas entre dichos
Oxidos y a la contaminacion de las sales de partida con humedad o componentes
organicos que pueden ser evaporados durante la fusion y quedar atrapados en €l vidrio

durante la solidificacion.

El efecto del ataque con reactivo acido, tanto en la seccion transversal del recubrimiento
como en los vidrios fundido y sinterizado, previamente pulidos, aparece en las
fotografias de la Fig. 3.21. Como en la seccidn anterior, se nota la separacion de las
particulas sinterizadas debido al ataque preferencial en sus bordes (Fig. 3.21b), lo cua
se presenta también en € vidrio monolitico sinterizado (Fig. 3.21c), demostrando que
son microestructuralmente equivalentes. El vidrio fundido, por e contrario, muestra el
aspecto caracteristico de un vidrio comun atacado quimicamente.
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Figura 3.21. Caracteristicas microestructurales del recubrimiento monocapa y de los
vidrios monoliticos: @) Seccion transversal del 6P64C pulido; b) Seccion transversal del
6P64C pulido y atacado; ¢) 6P64S pulido y atacado; d) 6P64F pulido y atacado.

El patron de difraccion de rayos X mostrados en la Fig. 3.22 revela la existencia de la
misma fase cristalina (2.4Ca0-0.6NaO-P,0s), también observada en |os recubrimientos
con diferentes tiempos de calcinacion estudiados en la seccion previa. El hecho de que
esta fase este presente ya en € vidrio fundido (Fig. 3.8) demuestra que la pequefia
devitrificacion se ha presentado durante el enfriamiento después de la fusion de los
Oxidos. El difractograma del recubrimiento demuestra que no se produce ninguna
cristalizacion adicional y que e porcentge de la fase formada en € vidrio fundido no

sufre ningun cambio apreciable. Los picos de titanio presentes en esta figura se deben a
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la baja absorcién que hace el recubrimiento del haz incidente, como consecuencia de su

naturaleza amorfa, su baja densidad y su espesor.

El porcentaje volumétrico de la fase cristalina presente en e recubrimiento 6P64C
utilizando € método de integracion de picos de intensidad esta entre 3.2 y 11.3 % en
volumen Los limites inferior y superior de este porcentaje han sido calculados a partir
de los perfiles de referencia que se muestran en la Fig. 3.23 y siguiendo la metodologia

descritaen la seccion 2.2.3.

550 s | s | s | s | s |
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Figura 3.22. Patron de difraccion de rayos X del recubrimiento 6P64C.

3.2.2. Secuencia de dafos debidos al contacto Hertziano monoténico

Los mapas de dafio debido a contacto Hertziano monoténico con esferas de diferente
radio y para valores de carga maxima, Pmax, incrementales, se presentan en la Fig. 3.24.
En esta figura aparecen los resultados generados tanto en e recubrimiento como en los
vidrios monoliticos, para esferas de WC-Co (radios entre 0.2 y 2.5 mm). En las Figs.
3.25 a 3.27 aparecen las morfologias de los dafios que se presentan en los tres
materiales, para e radio de 1.25 mm. A continuacion se hace la descripcion de los

diferentes dafios y € andlisis de los mecanismos que |os generan:
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400 1 " | " 1 " 1 "
—6P64C ||
—— TiGAI4V |

350

Intensidad

Figura 3.23. Limites de referencia parala estimacion del porcentaje volumétrico de la
fase cristalina 2.4Ca0-0.6N&0-P,0Os mediante e método de integracion de los picos de
intensidad.

3.2.2.1. Fisuratipo anillo (FA)

El siguiente andlisis es extensible a la fisura tipo coro (FC) ya que, a pesar de que se
presenta para un carga ligeramente superior a la que produce la fisura anillo, como se
observa en la Fig. 3.24, se comporta de manera similar con respecto al radio de esfera,
tanto en el recubrimiento como en los vidrios monoliticos. A partir de la Fig. 3.24a es
evidente que la fisura anillo es el primer dafio que se produce en € recubrimiento
(6P64C). Edta fisura se debe, como ya se ha comentado, a la maxima tension radial de
traccion que actua en la superficie, justo afuera del circulo de contacto. En las Figs.
3.24by 3.24c se nota como esta fisura anillo es también €l primer dafio observado tanto
en e vidrio fundido (6P64F) como en e vidrio sinterizado (6P64S). Sin embargo,
existen dos diferencias importantes con respecto a las condiciones de formacion de la
fisuraanillo: 1. Lacargacritica, Pca, €s menor en el recubrimiento, para todas las esferas
utilizadas. En los vidrios monoliticos es muy similar; 2. Mientras que en los vidrios
monoliticos, el valor de la carga critica sigue de manera aproximada la ley de Auerbach
con respecto a radio de esfera, Pz a R, en e recubrimiento se observa una tendencia
claramente diferente. La explicacion a estas dos importantes diferencias se puede

encontrar analizando la distribucion de latensidon de cizalladura, t 13, a interior del
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Fig. 3.24. Mapa de secuencia de dafios durante el contacto Hertziano monoténico con
diferentes radios de esfera: @) Recubrimiento 6P64C; b) Vidrio sinterizado 6P64S; c)

Vidrio fundido 6P64F.
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Figura 3.24. Mapa de secuencia de dafios durante el contacto Hertziano monotonico
con diferentes radios de esfera(cont.): ¢) Vidrio fundido 6P64F.

sistema recubrimiento/substrato. Para ello, se ha graficado la distribucion de esta
tension sobre €l ge de carga (r = 0 en la ec. 1.19), ya que esta tension es la responsable
de la plastificacion del metal cuando alcanza el valor critico de von Mises (ec. 1.25). En
la Fig. 3.28 se presentan los gréficos de la distribucion de ti3 en funcién de la
profundidad de la nuestra, evaluada para los diferentes radios de esfera utilizados y
para cargas maximas monotonicas, Pmax, Siempre menores a las que producen € anillo
monotonicamente, Pq,. El rango de vaores del modulo de Young evaluado en estas
distribuciones se encuentra acotado por los valores correspondientes al recubrimiento de
vidrio (Eepsac » 70 GPa) y a substrato de Ti6Al4V (Etieasv » 120 GPa), ya que se
espera que el valor del compuesto se encuentre dentro de este rango. Esta consideracién
puede ser verificada utilizando los modelos de Voigt y Reuss [150] para la estimacién
del modulo de Young de un compuesto a partir de los valores de sus componentes y
ademas coincide con mediciones experimentales de la barras de Ti6AI4V recubiertas,
realizadas con la técnica de excitacion por impulso (IET) en e modo de vibracion por

flexion, con la cual se obtuvo un vaor de Espsacrtisalay » 105 GPa.
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De la Fig. 3.28 se desprende que, segun los valores de tension de cizalladura que se
inducen en el substrato metdlico, justo enlaintercara, el metal ha sufrido deformacion
plastica para una carga considerablemente menor a la que produce la primera fisura
anillo en la superficie del recubrimiento. En la Fig. 3.29 se presenta una evidencia
experimental de la existencia de esta deformacion del metal, mediante un ensayo de
flexion elastica hasta desprender € recubrimiento. En esta figura se observa claramente
la presencia de la huella residua en el metal para un radio de esfera de 1.25 mm y una
carga maxima justamente igual ala carga critica, Pca. La magnitud de esta deformacion,
antes de la formacién de la fisura anillo, disminuye a incrementar e radio de la esfera,
ya que también se reduce la tensiéon de cizalladura inducida, como se observa en la Fig
3.28. Es por esto que, a incrementar el radio de esfera (gj. 1.6 a2.5 mm) ya el metal no
plastifica con 10 N, observandose como la carga critica, Pc, tiende a un
comportamiento més gjustado a la ley de Auerbach, similar a que presentan los vidrios

monoliticos.

La deformacién pléstica prematura del substrato metdlico genera un aumento en la
tension de traccion radial maxima que actla en la superficie del recubrimiento, justo
afuera del circulo de contacto, promoviendo también una formacion prematura de la
fisura anillo. Esto explica la clara desviacion de la ley de Auerbach que presenta el

recubrimiento, especialmente para los valores menores de radio de esfera.

La influencia de la deformacién plastica de un substrato metdlico en e campo de
tensiones Hertziano que se genera en un recubrimiento fragil ya ha sido analizada por
autores como Fisher-Cripss y col. [151] utilizando € método de los elementos finitos
(FEM). En su trabajo, estos autores mostraron como en un recubrimiento de ALO3:40 %
en peso de TiO, sobre un substrato de acero, la tension de traccion en la superficie del
recubrimiento puede verse incrementada varias veces cuando € metal ha plastificado,

con respecto a la que sufriria monoliticamente.

La posibilidad de que las tensiones residuales presentes en e recubrimiento tengan
algunainfluencia en este comportamiento es despreciable, teniendo en cuenta que, en €l
caso del 6P64C, se espera que estas tensiones sean de compresion. Este aspecto se

abordard mas adelante.
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Figura 3.25. Morfologia de los dafios que aparecen en e recubrimiento 6P64C durante
un ensayo Hertziano monoténico con un radio de esfera de WC-Co R, = 1.25 mm:: @)
Fisura anillo (FA), P =48 + 2 N; b) Fisura conica (FC), P =52 + 2 N; c) Fisuraradia
(FR, P =55 + 2 N; d) Delaminacion ©d), P = 60 £ 3 N; €) Anillos y conos
secundarios y multifisuracion radial, P =80 = 5 N; f) Fisuralateral (FL), P =110+ 5N.

3.2.2.2. Fisuraradial (FR)
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La Fig. 3.24 muestra que € dafio inmediatamente posterior a la fisura anillo, la fisura
cono, es el mismo para los tres materiales y para todos los radios de esfera utilizados.
Ademéas, se observa que & comportamiento de la carga critica para producir ambas
fisuras es bastante similar en los tres materiales. En €l caso del dafio posterior alafisura
cono, existen diferencias importantes en la respuesta del recubrimiento y de los vidrios

monoliticos, como se observaen las Figs. 3.25 a3.27.

En e caso del recubrimiento, e dafio posterior a la fisura conica es una fisura de tipo
radial (FR) que se presenta para una carga ligeramente mayor, P, ala que produce €
cono, P, para todos los radios de esfera. En la Fig. 3.24a se observa como €l valor de
P¢r Sigue un comportamiento con Re similar a que presentan las cargas Pca Y Pec. Como
se menciono antes en el apartado 3.1.2, lafisura radial en el recubrimiento se forma a
partir de laintercara con el metal, sobre € ge de carga, y se debe alatension de flexion
biaxial que se induce debido a la deformacion pléstica del substrato. Esta tension de
flexion que actia en la parte inferior del recubrimiento, adherida a metal, es
suficientemente alta para propagar inestablemente una fisura a partir de un defecto
interfacial pre-existente, teniendo en cuenta que desde valores de carga mucho menores

aPq yaseinicialaplastificacion del metal, como se discutié previamente.

La posibilidad que la deformacion elastica del substrato sea la responsable de esta
fisura, como en los sistemas vidrio/policarbonato [96] no existe, por dos razones
fundamentales: 1. El substrato es considerablemente mas rigido que e recubrimiento
(ETisalav » 120 GPa, Espsac » 70 GPa), 2. La plastificacion del substrato sucede a cargas
muy pequeiias (Fig. 3.28), para las cuales ni siquiera se ha formado la fisura anillo.
Noétese que la deformacion plastica del substrato, que precede a la fisuracion radia a
partir de la parte inferior del recubrimiento, es consistente con la prediccion que se
puede hacer del primer dafio interfacial para el sistema vidrio/Ti6Al4V a partir del mapa
elaborado por Miranda[96], presentado en laFig. 1.41.

En @ caso del vidrio fundido, la formacion de la fisura radial como dafio posterior a la
fisura conica, se ve inhibida, especialmente para los mayores radios de esfera, como se
ve en la Fig. 3.24b. Esta inhibicion se debe a la transicion gque se presenta, de dafio

debido a indentacion roma (blunt) a dafio debido a indentacion puntiaguda (sharp).
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Figura 3.26. Morfologia de los dafios que aparecen en € vidrio sinterizado 6P64S
durante un ensayo Hertziano monotonico con un radio de esfera de WC-Co R. = 1.25
mm: a) Fisuraanillo (FA), P =75+ 5N; b) Fisuracoénica (FC), P =85+ 5N; c¢) Fisura
radial (FR), P =165+ 10 N; d) Fisuralateral (FL), P =150+ 10 N, R=0.50 mm.

Para los radios de esfera méas pequefios, la formacion de la fisura radia se debe a la
similitud del volumen de la deformacion ineléstica debgjo de la zona de contacto con €l

gue produce un indentador puntiagudo. De esta forma, como sucede en la indentacion

Vickers, latension de traccidn que se induce por e desajuste entre el volumen inelastico
y €l volumen circundante deformado elésticamente, produce la fisura radial debgjo de la
zona de contacto y sobre el ge de carga. Esta fisura puede incluso alcanzar la superficie
durante la fase de descarga, cuando e volumen deformado inelésticamente es
suficientemente grande. De otro lado, cuando € radio de esfera supera €l valor critico
para la transicion a dafio tipo romo, la tension maxima de cizalladura debgjo de la zona

de contacto no es suficiente para producir una deformacion inelastica que induzca la
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fisuraradial y, por € contrario, la tension radial de traccion maxima en la superficie es
suficiente para generar fisuras anillo y cono. La Fig. 3.24b indica entonces que, para

valores de Pmax menores a 200 N, € radio de esfera de transicion para € vidrio fundido
estariaentre 1.25y 1.6 mm.

En € vidrio sinterizado también se presenta la transicion de indentador puntiagudo a
romo pero para un radio de esfera mayor, como se aprecia en la Fig. 3.24c. Esta
tendencia del vidrio sinterizado esta probablemente asociada a un mayor volumen de la
deformacion inelastica debgjo de la zona de contacto debido a posible dafio cuasi-
plastico que se genera por la microfisuracion de este vidrio, que no es el caso del vidrio
fundido. Esta microfisuracion puede permitir un dafio permanente debajo de la zona de
contacto como €l explicado en la seccion 1.7 del capitulo 1. En la Fig. 3.30, se presenta
la microfisuracion entre las particulas sinterizadas mas pequefias, concentradas en la
superficie del recubrimiento debido a la operacion de sedimentacién previo a la
cacinacion. En e caso del vidrio monolitico sinterizado estas microfisuras tendran una
distribucion uniforme en e volumen ya que las particulas han sido exhaustivamente
homogenizadas antes de ser prensadas y sinterizadas. La Fig. 3.31 muestra la superficie
post-fractura de una muestra de vidrio sinterizado en la cua se habian formado fisuras
radiales. En ella se observa la magnitud del volumen de la deformacion inelastica
debgjo del contacto, responsable de la fisuracion radial, que en un vidrio comin es
generalmente mas pequefio. El efecto de este dafio cuasi-pléastico es € aumento en €
dafio inelastico total y, por tanto, € aumento del radio de esfera de transicion al dafio

romo, gque en este caso estariaentre 1.6 y 2.5 mm, segun la Fig. 3.24c.

3.2.2.3. Delaminacion (Del)

En las Figs. 3.24ay 3.25 se nota que este dafio por delaminacién se presenta en €

recubrimiento, posterior a la fisura radial, para todos los radios de esfera. El
comportamiento de la carga critica para este dafio, Pcg, con € radio de esfera es similar
al mostrado por |as cargas criticas que producen los dafios previamente estudiados en €l
recubrimiento. La deteccidon experimental de este dafio se hace con la aparicion en la
intercara de un patron de colores debido a la descomposicion del espectro de luz blanca,

cuando se enfoca € microscopio Optico en dicha intercara. Este patron tiene
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inicialmente una forma curva y se localiza fuera del ge de carga Fig. 3.32a) y va
definiendo su forma circunferencial definitiva con €l incremento de la carga como se
apreciaen laFig.3.32d. Notese también como las fisuras radial es pre-existentes antes de
la delaminacion, aumentan en nimero y longitud con €l aumento de cargay como

determinan el avance del patrén de colores a interior.

Figura 3.27. Morfologia de los dafios que aparecen en € vidrio fundido 6P64F durante
un ensayo Hertziano monoténico con un radio de esfera de WC-Co R. = 1.25 mm:: @)
Fisura anillo (FA), P = 70 £ 5 N; b) Fisura cénica (FC), P =80 + 5 N; ¢) Fisuraradia
(FR, P =140+ 10 N, R=0.80 mm; d) Fisura lateral (FL), P =140+ 10 N, R=0.50
mm.

El patrén de colores concéntricos que se forma finalmente es e conocido fendmeno de
“anillos de Newton” el cual resulta de la interferencia entre las ondas que reflectan de
dos superficies que estan separadas por una pelicula delgada con espesor variable de un
medio con diferente indice de refraccion, n;. En este caso, la pelicula de separacion

entre & recubrimiento y el substrato es de vacio, que al ser un medio de baja densidad
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tiene un valor de n, @1 [152]. El fenébmeno de interferencia se produce entre la onda
reflectada desde la superficie superior de la pelicula de vacio (intercara vacio/vidrio) y
la que, después de transmitirse a través de la pelicula, se ve reflectada desde la
superficie inferior (intercara vacio/substrato). Los colores observados se deben a que la
fuente de luz es policromatica (blanca) y la descomposicion de su espectro en los
maximos y minimos de interferencia se presenta en una gama repetida de colores desde
el violeta a rojo. Cuando la fuente es monocromatica, |os méximos y minimos de

interferencia se presentan como franjas claras y oscuras, respectivamente.

El patron de colores de interferencia observado experimentalmente debido a la
delaminacion del recubrimiento permite destacar algunas caracteristicas importantes
asociadas al mecanismo del dafio: 1. La existencia de este patron de colores indica que
el espesor de la pelicula de separacion entre €l recubrimiento y € substrato es muy
delgada y se encuentra dentro del intervalo de las longitudes de onda de los colores
observados (400 a 700 nm). En general, € espesor de separacion es variable ya que no
se puede observar claramente la secuencia de colores de violeta a rojo, en maximos y
minimos, como se aprecia en el ensayo tipico de anillos de Newton, cuando €l espesor
es constante circunferencialmente y aumenta de maneraradial formando una pelicula en
forma de cufia (Fig. 3.33). Cualquier posible reduccion en el espesor del recubrimiento
en la zona de contacto debida a la acumulacion de dafios previos (fisuras conica y
radia) es demasiado pequefia para tener alguna influencia en & fendémeno de
interferencia observado; 2. El color blanco que predomina en el exterior del patron de
colores circunferencial (Fig. 3.32d), con agunas marcas azules, se debe a que la
pelicula de separacion es més gruesa en esa zona, haciendo que € fendmeno sea menos
efectivo. Por el contrario, € centro del patrén es oscuro ya que las suyperficies del
recubrimiento y € substrato estan en contacto intimo, sin presencia de una pelicula
suficiente que permita que la reflexion de las ondas se presente. Se observa también
como € centro esta claramente rodeado por e color violeta lo que implica que la
pelicula en esta zona es més delgada que en € resto del patrén, ya que este color
corresponde a la longitud de onda mas pequefia del espectro visible (400 nm). Por lo
tanto, la zona externa de la pelicula de vacio que genera € patrén de colores (Fig.

3.32d) es mas gruesa y la zona interna es méas delgada.
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El hecho de que los colores observados entre el centro y el exterior del patron de
interferencia no sean consecutivos en términos de las longitudes de onda (violeta a
rojo), implica que € espesor de la pelicula de separacion entre el recubrimiento y el
substrato es claramente irregular. Esta irregularidad se presenta tanto en la direccion
radial como en la tangencial, confirmando la variabilidad del espesor de la pelicula en
ambas direcciones. La variabilidad del espesor de la pelicula de separacion puede estar
asociada a la buena adherencia del recubrimiento y la consecuente dificultad en producir

una separacion completa del substrato.

Contacto monotoénico:

P=P=481+2N
P Flexion elastica post-
contacto

Figura 3.29. Esguema del procedimiento de flexién elastica de una barra para verificar
la presencia de huellaresidua en el substrato debida ala deformacion plastica
simultanea ala formacion de la fisura anillo en e recubrimiento.

Al igual que en la formacion de la fisura radia, la deformacion plastica del  substrato
juega €l papel mas importante en la delaminacion del recubrimiento. La magnitud de
esta deformacion para la carga critica que produce la delaminacion, Pcga, €S
considerable teniendo en cuenta que ya desde cargas incluso inferiores a las que

producen la fisura anillo por primera vez ya se observa una pequefia huella residual en
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el substrato (Fig. 3.29). Como cabria esperar, la huella residual en € substrato para la
carga critica Py Observada siguiendo e procedimiento de flexion eléstica pos-

indentacioén (Fig. 3.34), es claramente mayor que la que se presenta en la Fig. 3.29.

Figura 3.30. Microfisuracion superficial del recubrimiento 6P64C observada mediante
microscopia el ectronica de barrido ambiental.

Considerando el andlisis previo sobre el patron de interferencia debido a la pelicula de
separacion entre e recubrimiento y € substrato, y la magnitud de la deformacion
plastica del metal, se propone un mecanismo para la delaminacién del recubrimiento €l

cual se esquematizaen laFig. 3.35. Durante la fase de carga, la deformacion pléstica del

metal alcanza una magnitud capaz de inducir una tension de cizaladura entre €
recubrimiento y el substrato, en el borde de la huella en e metal, que produce la primera
delaminacion (Fig. 3.32a). Esta tension de cizalladura se debe al desgjuste en la
deformacién elastica entre el recubrimiento y el substrato que acta sobre algun defecto
interfacial favorablemente ubicado en esa zona. Con € incremento en la carga, la
deformacion pléastica del substrato es mayor y, por tanto, las fisuras radiales aumentan
en nimero y en longitud. Todo esto favorece que la delaminacidn externa incipiente se
acergque cada vez més al interior, formando un patron de colores circunferencial cada
vez méas definido, que va desde d exterior hacia € interior de la huella residua en €

metal, hasta verse detenido en la cara de algunafisuraradia (Fig. 3.32c).

Cuando la carga aplicada es suficientemente grande, el paron circunferencial de colores

se completa ya que, ademas de la magnitud de la deformacion plastica del metal, se han

178



Capitulo 3

producido un nimero suficiente de fisuras radiales que permiten la delaminaciéon en
todas las direcciones (Fig. 3.32d). Por tanto, teniendo en cuenta que e papel de la
recuperacion elastica del recubrimiento durante la descarga sera minimo debido a la
multifisuracion presente (conica y radial), la delaminacion se presenta basicamente

durante la fase de carga.

Figura 3.31. Superficie de fractura debgjo de la zona de contacto de una muestra de
vidrio sinterizado 6P64S con fisuras radiales.

3.2.2.4. Fisuralateral (FL)

La formacién de fisuras laterales debido a contacto sobre un material fragil se asocia
normalmente a la etapa de la descarga de un indentador puntiagudo como € Vickers, tal
gue estas fisuras completan el bien conocido patron de fisuracion media-radial y lateral
que ya fue descrito en € seccion 2.3.2. La aparicion de esta fisura después de una
indentacion Vickers se atribuye al campo residual debido al desgjuste entre el volumen
de la deformacion ineléstica debajo de la huella de la indentacion y la recuperacion
eléstica del volumen circundante.
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Figura 3.32. Evolucién del patron de interferencia debido a la delaminaciéon del
recubrimiento 6P64C durante cargas Hertzianas monotonicas. a) Carga critica para
delaminar, Pegg =60+ 3N; b) P=70N;c) P=75N; d) P=80N.

La fisura lateral que se forma en e recubrimiento debido al contacto Hertziano, que se
presenta especialmente para los radios de esfera mas pequefios (Fig. 3.24a), se debe aun
mecanismo similar a descrito previamente para una indentacion Vickers en un
monolitico fragil. En € andlisis de la formacion de la fisura radial en los vidrios
monoliticos se comento la transicion del dafio, para radios de esfera muy pequefios y
cargas suficientemente grandes, de indentador romo a indentador puntiagudo. La fisura
lateral que se presenta en el recubrimiento obedece a mismo tipo de transicion. Es asi
como, para los radios de esfera mas pequefios y cargas suficientemente grandes
aplicadas, se produce un volumen de deformacion ineléstica, como sucede en los
vidrios monoliticos, pero de magnitud diferente debido a la diferente naturaleza del

volumen eléstico circundante. La formacion de la fisura lateral en € recubrimiento
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aparece también durante la descarga y es € resultado de una fuerza conductora residual

también de diferente naturaleza a la que se presenta en aquellos. Esta fuerza conductora
resulta de la interaccion entre la deformaciéon inelastica del recubrimiento y la
recuperacion elastica total del sistema durante la descarga. El campo de traccién
residual que se genera es complejo ya que e recubrimiento esta altamente fisurado,

tanto en la zona de contacto como en la intercara, y € substrato esta deformado

plasticamente. Todo esto hace que se desconozca tanto la magnitud de la deformacion
inelastica en el recubrimiento como la magnitud de la recuperacion elastica del sistema
circundante durante la descarga. El hecho de que lafisuralateral se hayaformado en un
plano paralelo tanto a la superficie como a la intercara, intermedio entre ellos, indica
gue la base del volumen deformado inelasticamente no ha alcanzado € substrato. En €l

caso contrario, lafisura lateral puede propagar por laintercara, si esta es débil, como fue
observado por Chiang y col. [153] en recubrimientos delgados y fréagiles sobre
substratos rigidos sometidos a indentacién Vickers para estimar su adherencia.

Figura 3.33. Demostracion experimental clésica de los anillos de Newton mediante el

contacto de una lente convexa sobre un vidrio plano haciendo incidir una fuente de luz
policromatica [152].

En la Fig. 3.24a se nota claramente la mayor dificultad para la paricion de la fisura
lateral a incrementar € radio de esfera. Esto se debe a que, tanto la deformacién
ineléstica del recubrimiento como la deformacién plastica del metal disminuyen,

resultando en un menor campo residual de traccion que promueva la fisura lateral. Esta
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mayor dificultad en la formacion de esta fisura denota la transicion del dafio por
indentador puntiagudo a dafio por indentador romo, tal que el radio de transicion por
debgjo de 200 N estaentre 1.6 y 2.5 mm.

Figura 3.34. Huellaresidua en e substrato debido a la deformacion plastica durante la
delaminacion por contacto Hertziano monoténico. Observacion después de flexion
elastica de una barra recubierta.

La comparacion del comportamiento de la carga critica para la fisura lateral, Py, en los
vidrios monoliticos (Figs. 3.24b y 3.24c) con respecto a comportamiento en el
recubrimiento, muestra diferencias importantes. En e caso de los monoliticos, la
formacion de esta fisura no solo se ve inhibida a partir de radios de esfera menores con
respecto a lo que sucede en e recubrimiento (radio de transicion entre 0.5y 0.8 mm),
sino que ademas, para los radios de esfera para los que se produce (0.2 y 0.5 mm), la
carga critica es considerablemente mayor. Estas dos diferencias denotan €l papel
determinante de la deformacion plastica del metal en la formacion de esta fisura en €l
recubrimiento. La magnitud de esta deformacién plastica, iniciada desde cargas muy
inferiores a vaor de Py, aumenta la deformacion ineléstica del recubrimiento. Esta
mayor deformacion inelastica, con respecto a la que se produce en los vidrios
monoliticos, genera un campo residual de traccién mayor durante la descarga, por la
interaccion con la recuperacion eléstica del sistema. Esto puede suceder, a pesar de que
esta recuperacion eléstica del sistema podria considerarse a priori menor que la de los
monoliticos, teniendo en cuenta la magnitud de la fisuracion del recubrimiento, la
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Figura 3.35. Esquema del mecanismo de la delaminacion durante el contacto Hertziano
monotdnico: @) Inicialmente se induce una tension de cizalladura en los bordes de la
huella residual en el sibstrato (el apilamiento aparece exagerado). Esta tensién se ve
favorecida por las fisuras radiales; b) Para una carga mayor, la tensién de cizalladura
alcanza un vaor critico y se inicia la delaminacion; c) Finamente se completa la
delaminacion en toda el area de la huella residua. La seccion transversal en a)

corresponde a un ensayo con sobrecarga.
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deformacion pléstica del substrato y su mayor rigidez. Sin embargo, cuaquier
aseveracion acerca de la magnitud de esta recuperaciéon elastica requiere un andlisis
detallado debido a su evidente complgjidad.

Cabe destacar que en las secuencias de dafio descritas previamente, tanto en el
recubrimiento como en los vidrios monoliticos, no se ha tenido en cuenta la formacion
de las fisuras anillo y cono secundarias Esta omision se ha debido fundamentalmente a
gue no es un dafio determinante en la integridad del sistema. Ademés, su aparicion es
muy sensible a radio de esfera utilizado, 1o que dificulta su ubicacion en un mapa de
dafno. Sin embargo, en los mapas de dafio de las Figs. 3.24ay 3.36 se ilustraentre que

valores de carga critica se presentan.

3.2.2.5. Resumen compar ativo de la secuencia de dafios

Para resumir la influercia, tanto del substrato metalico en la respuesta del recubrimiento
de vidrio al contacto Hertziano, como del recubrimiento en la generacién de la primera
deformacion pléstica del substrato, se han elaborado dos mapas de dafio comparativo: el
primero, compara la secuencia de dafios en el recubrimiento y en los vidrios monoliticos
con la carga critica tedrica para plastificar € metal, Pys, con y sin recubrimiento,
utilizando la esfera de WC-Co de 1.25 mm (Fig. 3.36), que es un valor intermedio de
los radios de esfera en los mapas de la Fig. 3.24. En € segundo mapa (Fig. 3.37) se hace
la misma comparacion, pero esta vez para un radio de punta de diamante de 25 nm, para
analizar las tendencias para un radio de esfera muy pequefio. Ademas, en laFig. 3.38, se
presenta la comparacion de la morfologia de los dafios producidos tanto en el
recubrimiento como en los vidrios monoaliticos, para este mismo radio de esfera de 25

nm.

En la Fig. 3.36 se evidencia claramente la influencia del substrato en la formacion
prematura de la fisura anillo en la superficie del recubrimiento. Ademés, la presencia
del substrato promueve un deterioro posterior mucho mas severo del recubrimiento
(fisuras conica, radial y delaminacion) hasta la aparicion de las fisuras conicas
secundarias. Por € contrario, en € vidrio monolitico fundido (6P64F) & Unico dafio

posterior a las fisuras anillo y conica, son las fisuras conicas secundarias. En el vidrio
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sinterizado (6P64S), después de estas fisuras secundarias aparecen pequefias fisuras
radiales, las cuales requieren un importante incremento de carga. Este detrimento en la
respuesta del recubrimiento por la presencia del substrato se produce a expensas de la
proteccion de este Ultimo con respecto a generacion de la primera deformacién plastica.
Esto se demuestra al comparar la carga critica tedrica para producir la primera
deformacion pléstica en la aleacion sin recubrimiento, Pyrisaiav » 2.7 N, calculada a
partir de las ecs. (1.14) y (1.26), con la misma carga critica en presencia del
recubrimiento, Pyepeacrtisalav » 10 N, estimado a partir de la distribucion de la tension
t13 d interior del sistema (Fig. 3.28). Se puede concluir entonces que, el recubrimiento
monocapa 6P64C, ademas de mejorar el comportamiento superficial del implante con
respecto a tgido y a ambiente fisiolégico, protege e implante del dafio producido por
cargas concentradas debido al apantallamiento que hace de las tensiones que producen
la deformacion plastica del metal.

220 ' '
200 — 1 i i =
- e
’f 180 e -
) . *
X 160 e -
i L]
£ 140 e -
as ] .
< 120 e =
& T e
.= 100 ] X3 =
& - *
S 80+ D L
% 60 — —
a 4
40 4 -
O 407 Q)
20 -
0 _— g 2 g i
T I T I T
6P64F 6P64S 6P64C  6PBAC/TiGAI4V Ti6Al4V

Muestras

Figura 3.36. Mapa comparativo de la secuencia de dafios durante el contacto Hertziano
monoténico sobre e recubrimiento y los vidrios monoliticos para un radio de esfera de
WC-Co de 1.25 mm. Incluye también las cargas criticas tedricas para la plastificacion
de laaeacion Ti6Al4V cony sin recubrimiento.
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Figura 3.37. Mapa comparativo de la secuencia de dafios durante el contacto Hertziano
monotonico sobre e recubrimiento y los vidrios monoliticos para un radio de esfera de
diamante de 25 nm. Incluye también las cargas criticas tedricas para la plastificacion de
laaeacion Ti6Al4V cony sin recubrimiento.

A partir del mapa de dafio que se presentaen laFig. 3.37 parael radio de 25 micras con
punta de diamante y la morfologia de los dafios correspondientes de la Fig. 3.38, es
evidente que las tendencias son claramente diferentes a las observadas previamente en
la Fig. 3.36. En la Fig. 3.37 se aprecia que € primer dafio tanto en e recubrimiento
como en los vidrios monoliticos, se presenta aproximadamente a la misma carga
maxima y, a diferencia de lo que sucede con € radio de 1.25 mm, este primer dafio es
una deformacion ineléstica. Esta deformacion se demuestra con la forma de las curvas
P—h correspondientes a dicha carga méxima (Fig. 3.39). El predominio de esta
deformacion sobre la fisuracion anillo 6 conica implica que este radio de esfera genera
un patron de dafio que esta dentro del régimen de indentacion puntiaguda. Los dafios
posteriores no muestran una diferencia tan marcada entre e recubrimiento y los vidrios

monoliticos como se observé cond radio de esferade 1.25 mm.
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La carga para la cua ya se han formado, tanto la fisura anillo como la conica es
ligeramente mayor en e vidrio sinterizado debido probablemente a la mayor
deformacion ineléstica como se infiere al comparar las curvas P-h en lostres materiales
para este valor de carga méxima fig. 3.39). Esta mayor deformacion puede estar
asociada al dafio cuasi-pléstico debido a la microfisuracion de este vidrio sinterizado
gue puede explicar también la mayor carga para fisuracion anillo observada en € mapa
delaFig. 3.37 paradl radio de 1.25 mm.

En las curvas de la Fig. 3.39 se observa claramente como solo el vidrio sinterizado
presenta un pequefio plato de incremento en la penetracion a carga maxima (Pmax = 3N),
probablemente asociado al inicio de una fisura media debajo de la zona de contacto,
similar alo que sucede en la fisura media debida a una indentacion Vickers. El menor
valor en la carga para que la fisuraradial alcance la superficie en e recubrimiento,
posterior a las fisuras anillo y conica, puede estar asociado a efecto de la presencia del
substrato que, a ser méas rigido, inhibe el crecimiento de la fisura media en profundidad,
acelerando @ crecimiento de la fisura radia hacia la superficie. Esta influencia se
discutira mas adelante al analizar € efecto del substrato en la morfologia de las fisuras

radiales debidas a |a indentacion Vickers.

Notese como € plato de aumento de penetracion a carga maxima (Pmax = 4N) es
nuevamente mucho mayor en e sinterizado (Fig. 3.39), indicado un crecimiento mayor
de la fisura media que se forma a final de la fase de carga. Ademés, la curva P-h del
sinterizado muestra un ligero cambio de pendiente durante la carga, probablemente
asociado al efecto del dafio cuasipléstico antes mencionado. La fisura lateral, posterior a
la fisura radial, se presenta basicamente para la misma carga en los tres materiales (Fig.
3.38), indicando que la tension residua que la genera tiene una magnitud similar en los
tres casos. Este resultado implicaria que €l campo residual de traccion que actia en la
base de la deformacién inelastica del recubrimiento y en trayectoria aproximadamente
tangencial a esta base, no se ve apreciablemente afectada por e substrato, a diferencia
de lo que sucede con € campo que promueve € crecimiento de la fisura radia hasta la
superficie.
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P64 C

6P64 8

GP64F

Figura 3.38. Morfologia de |os dafos durante el contacto Hertziano monotonico con punta esférica de diamante (Re = 25 mm) en €l
recubrimiento y en los vidrios monoliticos.
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Finalmente, la influencia del recubrimiento en la carga para deformar plasticamente €l
metal en la intercara se espera gque sea de apantallamiento de la tensién de cizalladura
como se comentd previamente para la esfera de 1.25 mm. Sin embargo, este
apantallamiento ser& considerablemente menor ya que la magnitud de la deformacion
inelastica que se produce en el recubrimiento antes de la fisuracion, induce una tensién
cizalante en laintercara mucho mayor ala que se estima a partir de la distribucion de la
tensién en régimen elastico (Fig. 3.40) apartir de la cua se ha calculado la carga critica
gue aparece en € mapa de la Fig. 3.37, para la deformacion plastica del metal
recubierto. Por lo tanto, para e contacto con una esfera tan pequefia como la de 25 nm
de radio se espera una proteccion de la deformacion pléstica del substrato, de menor

magnitud de la que g erce una esfera de radio mayor como la de 1.25 mm.

3.2.3. Andlisis de la tenacidad de fractura a partir de la fisuracion por contacto

Hertziano

La tenacidad de fractura de un solido fragil puede ser estimada a partir de la carga
critica para la fisuracion debida a contacto Hertziano, como fue demostrado por Frank
y Lawn [102] en la expresion que obtuvieron (ec. 1.24) en su demostracion de la ley de
Auerbach De otro lado, Warren y col. [124] desarrollaron una expresion para
determinar la tenacidad de fractura (ec. 1.29) a partir de la carga critica para generar la
fisura anillo, Pc,, Similar a la obtenida por Frank y Lawn, utilizando la técnica de
distribucién de dislocaciones. En e andlisis que se presenta a continuacion, se propone
la utilizacion de un factor de intensidad de tensiones sobre un defecto precursor de la
fisura anillo, diferente a desarrollado por Warren, basado en los trabajos de Fett y
Munz [154] y de Licht y col. [155], utilizando la técnicas de funcién de peso,
superposicién y extrapolacion para calcular el factor de intensidad de tensiones para una

fisura superficial semi-eliptica sometida a una distribucion de tension.

Para el desarrollo del factor de intensidad de tensiones se considera que la fisura anillo
debida a contacto Hertziano monotonico, tanto en e recubrimiento monocapa (6P64C)
como en los vidrios monoliticos (6P64F y 6P64S), se forma a partir de un defecto pre-
existente de tipo semi-eliptico. Este defecto se esgquematiza en la Fig. 341 y es
consistente con |os defectos precursores de la fisura anillo observada experimental mente

189



Recubrimientos Monocapa: Contacto Monoténico

400 mN

2N

3N

4N

3000 6000 L
20004 40004 L
400 L
U 2500 L 5000 L
15004 I 30004 -
200 L 2001 = = a0 I
= z € £
£ =
£ £ 1000 L = 15004 F <000l | = 30004 L
2004 [ o o
a
F) 1000 L 2000 L
1004 F 5004 I 10004 -
=004 L 10004 L
o L o] = - o —— L of u + oo L
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 500 1000 150 200 2500 X 0 500 1000 1500 2000 250 3000 350 H 100 2000 000 4000 000 0 1000 2000 300 400 5000 6000
0 20 40 0 a0 1000
h(nm) h (m) h(nm) h (nm) h (nm)
L L L L L L N N N N N N N N N N N N N N N N N N N N N N N N
2000 3000 oo | 7o L
400
;] 2500 L 6000 L
- 1500 3000 I [
- 3004 s 2000 F =~
S = = z =
£ - Euo £ e [
a. 200 o 1 [~ 1 Q.ZOOO- [—
a o 3000 3
%4 ] 10001 -
1004 - 5004 10004 - 2000 - -
s004 + 100
ks [ 1 [ o - - 1 r 0 -
0 200 40 60 800 1000 1200 1] so | 1000 1500 | 2000 200 | 3000 o 1000 2000 3000 4000 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 o 200 400 600 8000 10000
h (m) h(nm) h(nm) h (nm)
3000
4000 60004 r
wod 2000
F 25004 50004 L
3000 L
300d 15001 [ 2000 4000 F
B H Z z z
= E £ 15004 £ 20004 L E 3000 4 -
o 204 I & 10004 = = £
o o a
[%4] 1000 2000 L
100+ o 5004 F 1000 - I
50 1000 L
o L of am= L o L o] e
o e E L
G 200 430 oo oo 1 y 5 5 %0 5 5 T T T ——T T —— 0 1000 2000 2000 00 5000 T T 10 2000 a0l 400 | S0 | 6000 | 7000
o 00 1000 2000 2500 3000 0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 h(nm) h
h(nm) h (nm) h (nm) om

Figura. 3.39. Curvas P — h del
nm.

recubrimiento y los vidrios monoliticos obtenidas por contacto con punta esférica de diamante con radio R. = 25
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o T T

Figura 3.40. Distribucién de la tension principal de cizalladura, t13, con un radio de
esfera R. = 25 nm y diferentes cargas de contacto, para valores del modulo de Y oung
entre el del vidrioy el del TiBAI4V: @) P=0.5N;b)P=1N;c)P=2N;d)P=2;€) P
= 4 N. Notese que solo se supera la tension de von Mises para e Ti6Al4V en la
intercaraparaP > 2 N,t max = Y/2 con Yrisalav = 925 MPa. Estas distribuciones no tienen
en cuenta la deformacion inelastica previa del recubrimiento (Fig. 3.39).

(Fig. 3.42), formados por un poro con fisuras que emanan de su periferia. El defecto
esta localizado favorablemente para la formacion de la fisura anillo, justo afuera del
circulo de contacto donde actlia la maxima tension radia de traccion, symax. Bgjo estas
consideraciones, la condicién de equilibrio para € factor de intensidad de tensiones
aplicado en este defecto, justo antes del inicio de laformacion de la fisura anillo debido

al contacto Hertziano, obedece a la expresion:
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KA =K +KA =K @1)
donde K, es el factor de intensidad de tensiones total aplicado, K; 1By Kisres 2, son
los factores de intensidad de tensiones debido al contacto Hertziano y a las tensiones
residuales, respectivamente y K°. es la tenacidad de fractura simple del material, sin
influencia de curva R. Los superindices Ay B, denotan el punto més profundo y los dos

puntos superficiales del defecto, respectivamente (Fig. 3.41).

El factor de intensidad de tensiones debido al contacto Hertziano sobre €l defecto pre-
existente, K, 4”8, se debe exclusivamente a la tension radia de traccion, s,, a tratarse
de un defecto netamente superficial localizado en la zona en la cual actlia solamente esta
tenson. En la Fig. 3.43 se muestra e gradiente que presenta s; en funcion de la
profundidad para tres diferentes cargas de contacto, pasando del valor méximo de
traccion, Smmax, @ un vaor de compresion en una profundidad inferior a3 mm. El factor
de intensidad de tensiones de una fisura sometida a una distribucién de tension como la
mostrada en la Fig. 3.43 no tiene una solucién trivial y requiere de técnicas especiales
para su clculo. Paraelo, Licht y col. [155], a partir del trabajo de Fett y Munz [154],
demostraron que la distribucion de la tension s, (z) puede gjustarse satisfactoriamente a

un polinomio de la forma:

SGE-N

|

2 (3.2
4]

donde a; es la profundidad del defecto critico precursor de la fisura anillo. El factor de
intensidad de tensiones en los puntos Ay B de un defecto semi-eliptico pre-existente
(Fig. 3.41), con una distribucién de tensiones como la de la ec. (3.2), esta dado por la
expresion [155]:

0
KW = pat)“z g -fAB?g aig (33
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donde f;*® es la funcién geométrica para una distribucién de tensién polinomia que
depende de la excentricidad de lafisura, ¢/ ac, y del espesor de la muestra, d, tal que a¢
/d @0. En laFig. 3.43 se observa gque para profundidades inferiores a 3 nm, que son los
valores tipicos de a, la distribucién de la tension puede considerarse aproximadamente

lineal y se vuelve cero para z = a., con una ecuacion de laforma:

-S T (3.4

donde s max €slatension radial de traccion maxima que actia en la superficie (z=0Yy X
» I'g) sobre el defecto pre-existente precursor de lafisura anillo. A partir de laec. (1.20),
S max puede expresarse en funcién de la coordenada superficial de la fisura anillo, ro, la

carga critica para €l inicio de esta fisura, Pcs, y la relacion de Poisson del material,n,

obteniéndose:
S, e = % (3.5)
2pr,

Utilizando la aproximacion lineal de la ec. (3.4), se demuestra que € factor de

intensidad de tensiones de la ec. (3.3) queda simplificado ala expresion:

K =(pa) ”ZSrmax . Bg’io ABaeC g (36)
a g

donde foy f1 son las funciones geométricas del factor de intensidad de tensiones para z

=0y z= a, respectivamente.

Con la ec. (3.6) se demuestra que, inicialmente, € factor de intensidad de tensiones en
los puntos superficiales, KB, es aproximadamente 5 veces mayor a factor de
intensidad de tensiones en el punto més profundo, K, 1. Por lo tanto, durante una carga
monotonica, el defecto pre-existente crecera primero en la direccion superficial, c, ya
que es en esta direccion donde alcanzaré primero la condicién critica de K° .. Bgjo este

criterio, e andlisis se debe concentrar en K 4 a ser el factor que determina e inicio de
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laformacion de lafisura anillo y, por tanto, la ec. (3.6) queda expresada de la forma:

2 O fB&Cd'l

s,m‘f g—.- — (3.7)

KIB,H = (pac 1/

2ro

Figura 3.41. Esquema del defecto semi-circular precursor de la formacion de la fisura
anillo durante & contacto Hertziano monoténico.

Figura 3.42. Poros superficiales precursores de la fisura anillo observados
experimentalmente en el recubrimiento: @) Fisura anillo en la cual se observa e defecto
precursor; b) Imagen de SEM con electrones retro-dispersados que muestra las fisuras
gue emanan de los poros superficiales.
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Figura 3.43. Distribucion de latension radia en ladireccion z, s ((z), evaluada parax =
rcy paradiferentes valores de carga, a partir de laec. (1.17).

En consecuencia, € factor de intensidad de tensiones debido a la tensiéon residual,

KB sres, Se expresa de la forma:

gode O

I S res (pac)ll ZS res '0 (38)

]

asumiendo que la tension residua es constante sobre la profundidad del defecto y de
caracter biaxial. De la combinacion de esta ecuacion con laec. (3.7), se obtiene € factor

de intensidad de tensiones total en los puntos superficiales del defecto pre-existente:

- fP0, U
KIBa:(pac).l/Z ngc_@rmaxg fB ; Sresld (39)
0

Las funciones 2 (c/ag) y 21 (c/ac) se obtienen a partir de los valores tabulados por Fett
y Munz [154], los cuales se presentan en la Tabla 3.2. Las funciones que aparecen
graficadas en la Fig. 3.44 resultan del mejor gjuste por regresion linea de los valores en

la Tabla 3.2. En esta figura se demuestra que el término %, - 1)/ % depende
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débilmente de la excentricidad de la fisura y, por tanto, puede ser reemplazado por una

constante aproximadamente igual a 5/6, permitiendo expresar la ec. (3.9) de laforma:

1/2

Kia fBg—?[o 8S, ., +S,« (3.10)

En la Fig. 344 se aprecia que para un rango de vaores de c/a; entre 0 y
aproximadamente 20, la funcién 5 (c/ac) puede aproximarse a una linea recta de la
formafty (c/ac) » 0.8 —0.03 (c/ ay).

Laposicion radia del defecto pre-existente en la superficie, precursor de la fisura anillo,
no coincide con € radio del contacto, r¢, y se ha demostrado que se forma para un valor

ligeramente mayor [156 - 158], tal que:

,L1/3
r,=br, =t R 0 (3.1
e 4E g

donde b” es una constante que depende de la orientacion, posicién y tamafio de los
defectos pre-existentes en la superficie del material y que generalmente toma valores
entre 1.0y 1.25 [156-158]. La existencia de esta constante de desviacion con respecto a
radio de contacto se explica por e hecho de que la fisura anillo se inicia a partir de un
defecto en el cual actta el maximo valor del factor de intensidad de tensionesy no en €l

gue actlia la maxima tension de traccion.

En consecuencia, a partir de las ecs. (3.5) y (3.11), e factor de intensidad de tensiones

en laec. (10) puede expresarse de la forma:

S U
CleQ (3.12)

P STol0) e
® = (pa, )} £ G sC, P L
a. g e

donde la constante C, esta definida como:
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_08(1- 2n)F, (aE f"
© o 2007@ERJ

(3.13)

y Fys es @ factor de incremento del valor de la tension smax debida a la deformacion

plastica del substrato causada por la tension de cizalladura que se induce en la intercara
durante el contacto monotonico (Fig. 3.29).

Tabla 3.2. Vaores de las funciones geométricas para € factor de intensidad de
tensiones debido a una distribucién de tensiones polinomilal evaluado en los puntos
superficiales de una fisura semi-eliptica [154].

cla 53 O B3 O
fo 9__ fl Q__
eag eagy
1 0.716 0.118
1.25 0.730 0.124
1.67 0.723 0.118
25 0.673 0.104
5 0.516 0.069
10 0.384 0.067
20 0.275 0.048
¥ 0 0
0,8 | | |
07, i
0,6—- L
—_ 0,54 |
©
= fe(da) |
m E a L
sl o(da) |
0,2 - -
011 f %(cla)t
T 1
0,0 T T T T T "
5 10 15 20
(c/a)

Figura 3.44. Funciones geométricas de la dipticidad de la fisura semi-eliptica para €l
factor de intensidad de tensiones debido a la tension radial de contacto Hertziano. Las
funciones corresponden a los valores maximo y minimo de la tension de traccion radial

st (2.
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De la condicion de equilibrio expresada en la ec. (3.1) y con € factor de intensidad de
tensiones desarrollado (ec. 3.12), se puede calcular, en principio, la tenacidad de
fractura del recubrimiento monocapa 6P64C. Sin embargo, es conveniente primero
estimar la tenacidad de los vidrios monoaliticos, ya que en estos casos se pueden obtener
facilmente mediciones de referencia por otros métodos, sin la influencia de la
deformacion pléstica del substrato y de la tension residual debida a desgjuste en la
expansion térmica con respecto a esté.

EnlaFig. 3.45 se hace una evaluacion de los posibles valores de la tenacidad de fractura
de los vidrios monoaliticos, en un rango posible de profundidad del defecto critico, ac,
utilizando la ec. (3.12). En la Fig. 3.45, se incluyen ademés los valores de tenacidad de
fractura estimados por d método de indentacion Vickers mediante la ec. (2.8). En la
Fig. 3.45 se aprecia como, para el rango de valores de K°. estimados por indentacion
puntiaguda que son similares a los reportados en la literatura para vidrios comunes
[159], los valores posibles de a; (1.0 a 1.25 nm) son coherentes con el tamafio medio de
los poros superficidles y con las observaciones experimentales del tamafio de los
defectos precursores de la fisura anillo. Esta coincidencia indica que la ec. (3.12) es
adecuada para la estimacion de la tenacidad de fractura de los vidrios monoliticos a
partir del conocimiento de la carga critica para laformacion de la fisura anillo, P, y de

laprofundidad del defecto precursor de lafisura, ac.

Notese que la estimacion de la tenacidad de fractura a partir de Pg, es bastante
aceptable, a pesar de que en la ec. (3.12) no se haincluido, aparentemente, un factor de
correccion de latension radia de traccion maxima, debido a la friccion entre la esfera
de WC-Co y d vidrio. Sin embargo, como se veraen € apartado 3.4.2, esta correccion
se considera aportada por la constante b, la cual reduce € valor de smx que se calcula
debido al contacto Hertziano (ec. 1.17). Esta reduccion es consistente con la tension de
compresion que induce la friccion y que tiene como consecuencia la desviacion del

radio de la fisura anillo a valores mayores a radio de contacto en un factor igua ala
constante b” (1.0y 1.25 [156 - 158)).

En e caso de recubrimiento, la utilizacion de la ec. (3.12) para estimar la tenacidad de

fractura requiere, ademas del conocimiento de ac, también € de la tensién residual y €
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del factor Fys Teniendo en cuenta que se ha demostrado que el vidrio sinterizado es
eldstica y microestructuralmente equivalente a recubrimiento, se espera que la
profundidad del defecto precursor de la fisura anillo sea similar en ambos casos, como
en efecto, se ha observado experimentalmente. De otro lado, en lo que respecta a la
tension residual en el recubrimiento, su estimacién requiere un tratamiento particular, €l

cual se describe a continuacion.

— 6P64F
1 | —6P64S

P
N
]

I

P
N
]
I

1,0+

o
©

I

0,6
0,4

0,2 -

Tenacidad de fractura, K| (M Pam>?

o
o

777/

0,0

1,0x10°

|
2,0x10°°

3,0x10°°

4,0x10°

5,0x10°

Profundidad del defecto critico, a. (m)

Figura 3.45. Evauacion de los posibles valores de K¢ en funcion del defecto critico
utilizando la ec. (3.12) para los valores de P, determinados experimentalmente en los
vidrios monoliticos La region sombreada indica e rango de posibles valores de K¢y
los valores de a; correspondientes.

3.2.3.1. Andlisisdelatension residual en € recubrimiento monocapa

Una estimacion aceptable de la tension residual en e recubrimiento debido al desgjuste
en la expansion térmica con respecto a substrato es posible a partir de la expresion que
predice las macro-tensiones residuales en un material perfectamente adherido a otro con
diferentes propiedades elasticas y térmicas [160]:
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DT(a

2]

(3.14)

res —

R aS)ER
& - (EredR)Ql‘tI
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i gl- ne(Esds) o)

donde DT es la diferencia entre la temperatura de ablandamiento del vidrio (Ts» 623°C)
y la temperatura ambiente (T » 25°C), a es d coeficiente de expansion térmica, n esla
relacion de Poisson, E es e médulo de Young y d es el espesor. Los subindices Ry S
denotan €l recubrimiento y € substrato, respectivamente. De las dimensiones de las
barras de Ti6Al4V recubiertas se sabe que Egds >> Erdg, por lo que la ec. (3.14) queda

reducida a:

= DT(aR' aS)ER
"~ (1' nR)

(3.15)

En la Tabla 3.3 se presentan diferentes posibles valores del coeficiente de expansion
térmica del recubrimiento 6P64C. Uno de ellos ha sido determinado experimental mente
y € resto se ha calculado a partir de diferentes modelos [68]. Con este rango de valores
y sabiendo que también el coeficiente de expansion del substrato (Ti6Al4V) cae dentro
de cierto rango (9.1 a 9.8 x 10°°C?) se ha graficado e comportamierto de la tensién
residual segun la ec. (3.15). La Fig. 3.46 ilustra dicho comportamiento y en ella se
aprecia que la mayoria de los vaores intermedios de la tension residual son de
compresion. Concretamente para el valor de ar determinado experimentalmente (a spsac
= 9.1 x 10%C%), todos los valores posibles de s es sON de compresién y para el valor
intermedio de as = 9.45 x 10°°C? es de aproximadamente de s es @(-) 20 MPa. Esta
figura muestra que, segun la ec. (3.15), el méas que probable estado de tersion residual

del recubrimiento sera de compresion.

El caracter mayoritariamente amorfo del recubrimiento sélo permite utilizar e método
del serfy , mediante la difraccion de rayos X, para la estimacion de las tensiones
residuales en la fase cristalina presente. La Fig. 3.47 presenta el comportamiento de las
distancias interplanares, dny, de la familia de planos que difractan en funcién del serfy .
En esta figura se nota que la pendiente de la recta es ligeramente positiva, significando

gue la fase cristalina se encuentra bajo una tension residual de traccion, como se puede
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Tabla 3.3. Valores del coeficiente de expansion térmica del recubrimiento 6P64C
estimados tanto a partir de algunos modelos tedricos como mediante la técnica de
dilatometria [68].

Método asposc(10°°CH)
Guard y Dubrull [161] 9.8
Hall [162] 9.4
English y Turner [163] 9.0
Winkelmann y Schott [164] 9.7
Experimental [68] 9.1
50 T
H a=90x 10
40 - i
— T N D =94x 10
&s 301 : a=94Xx 5
g 20 _':_\\ i -------- a=98x10
8 104 Tl :
21 - :
® O .
3 T .
@ 10 AR
g8 1 P
c 20T : e
O + ‘.\\\
‘B 30+ : Seel
& :
= 40+ :
sl

. | .
9,0x10° 9,2x10°° 9,4x10° 9,6x10° 9,8x10° 1,0x10°

-1,
gy (T7)

Figura 3.46. Tensién residua en el recubrimiento debida a desgjuste en expansion
térmica con respecto a substrato, estimada mediante la ec. (3.15) en funcion de aTjsalav
para diferentes valores de a gpsac.

inferir de laec. (2.5). Esta tension residual neta en la fase cristalina es la resultante de la
suma de la tension residual debida a desgjuste en expansion térmica con respecto a la
matriz amorfay de la tension debida a desgjuste de todo e recubrimiento con respecto
al substrato.

La tension residual en e seno de una particula cristalina de un fosfato de calcio

embebida en una matriz amorfa se espera que sea de traccién y locamente elevada, ya
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gue su coeficiente de expansion térmica es considerablemente mayor. Esto ha sido
observado en un trabgjo anterior, en € cua se ha caculado la tension residua en
particulas de HA embebidas en un recubrimiento de vidrio amorfo similar al 6P64C
[165]. Por tanto, la tendencia que indica la Fig. 3.48, de tensidn residual de traccion en
la fase cristaling, es consistente con la tensién residual de compresién inducida por €
substrato en €l recubrimiento, segun los calculos hechos con la ec. (3.15). El calculo
numérico de la tension residual en la fase cristalina utilizando € valor de la pendiente
de larecta en la Fig. 3.48, introduciéndola en la ec. (2.5), no es posible ya que no se
dispone en laliteratura de los valores de las constantes el asticas apropiadas.

2,660 — -

2,659 —

dhkl

2,658 —

2,657

0,0 0,2 0.4

| 0,6 0,8 1,0 | 1,2
Figura 3.47. Variacion de la distancia interplanar del plano difractante en lafase
cristalina del recubrimiento en funcién del serfy .

La vaidez de la ec. (3.12) para la estimacion de la tenacidad de fractura del
recubrimiento puede ser ahora verificada, evaluando un rango de valores dentro de los
cuales se espera que este la tensidn residual en e recubrimiento, segun lo observado en
laFig. 3.46. De esta forma, en la Fig. 3.48 se han graficado los posibles valores de la
tenacidad de fractura a partir de la ec. (3.12), en funcion del factor de incremento Fys,

para posibles valores de a, seguin los valores determinados para €l vidrio sinterizado en
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laFig. 3.45, y paratres diferentes valores posibles de latension residua s es. A partir de

esta figura se pueden destacar varios aspectos relevantes:

Se demuestra la validez de la ec. (3.12) ya que € rango de valores correcto de la
tenacidad de fractura del recubrimiento corresponde, tanto a los defectos criticos
observados experimentalmente (1 a 2 nm) que son l1os mismos que Se esperarian a
partir de la porosidad media superficial, como en el caso del vidrio sinterizado.

Se nota como €l rango de valores de tamafio del defecto critico, ac, corroboran la
influencia del factor Fys (1.0 a1.26) en la carga criticaPca Y, por tanto, en el calculo
de la tenacidad de fractura. Se demuestra que este factor explica las diferencias de
cargas criticas entre los recubrimientos y los vidrios monoliticos y no la diferencia
de tension residual, debido ala poca influencia que muestra esta Ultima en la
tenacidad de fractura calculada.

3.2.3.2. Factor deintensidad de tensiones debido al estado tensional en la superficie

de un implante dental

En apartados anteriores se comentd que el propdsito fundamental del recubrimiento
monocapa 6P64C es de servir de capa interna de un sistema bicapa bioactivo. Por tanto,
durante la aplicacion, no estaria en contacto directo con e hueso, a pesar de la
disolucién parcial de la capa externa. Sin embargo, a estar libre de macrofisuras y

siendo altamente resistente a la corrosiéon en fluido fisiologico, este recubrimiento es
también potencialmente aplicable como capa Unica sobre los implantes de Ti6AI4V. Por
lo tanto, una vez se ha caracterizado su respuesta a contacto Hertziano monoténico y
conociendo la expresién que permite estimar la tenacidad de fractura a partir de la
tension de traccion concentrada en la superficie y que produce la fisura anillo (ec. 3.10),
es razonable plantearse cuad puede ser e comportamiento mecanico de este
recubrimiento durante su aplicacion, en este marco de referencia. Para ello, es posible
hacer una primera aproximacion a partir de las tensiones de traccién concentradas a las
gue estara sometido e implante en la superficie durante su aplicacion y verificar €

factor de intensidad de tensiones que inducen en un defecto superficial. A continuacién
se hace este andlisis comparativo en implantes dentales, utilizando como referencia uno

de los trabgjos citados en la introduccién [77]. El caso del implante dental de raiz
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roscada es particularmente adecuado para la verificacion de los resultados obtenidos
para tensiones altamente concentradas similares a las debidas a contacto Hertziano.
Para el caso de la prétesis de cadera, |as tensiones estdn mas uniformemente distribuidas
en la superficie y hacia a interior (Fig. 1.21), por lo que cualquier comparacion que se
haga mediante el factor de intensidad de tensiones desarrollado en el apartado anterior
(ec. 3.10) para una tension distribuida hacia € interior, no es valida y requeriria una

serie de consideraciones adicionales.

_=0MPa
s_=()20MPa
s_=() 40MPa

Tenacidad de fractura, K¢ (M Pam¥?)

15 2,0 25 3,0

Factor de incremento des ., Fys

Figura 3.48. Comportamiento de K. del recubrimiento en funcion del factor de
incremento de s max debido a la deformacion plastica del substrato, Fys, mediante la ec.
(3.12), para diferentes valores de s (s Y ac. La region sombreada indica € rango de
posibles vaores de K¢ y los valores de Fys correspondientes.

Para el andlisis se han utilizado como tensiones de referencia las obtenidas por Siegele y
col. [77] en su trabajo de smulacion por FEM de las tensiones en la intercara adherente
implante-hueso, en un implante dental roscado cuando se aplica una carga vertical de
100 N. En la Fig. 1.20 se muestra la distribucion de la tension principal resultante a lo
largo de la superficie del implante. Se nota que en la mayoria de la longitud actlian

tensiones concentradas de traccion y compresion, en la punta y en los valles de los
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filetes, respectivamente, de aproximadamente (+) 2 MPa y ¢) 4 MPa. En la parte
superior, cerca de la superficie aveolar (B), se presenta una concentracién superior de
aproximadamente (+) 6 MPay (-) 5 MPa. A partir de estos picos de concentracion de
tension, se ha elaborado una distribucion del factor de intensidad de tensiones
correspondiente, utilizando la ec. (3.10), para un recubrimiento como & 6P64C, con un
defecto critico ac = 1.5 mm y un rango de valores posibles de la tensién residual en €l
recubrimiento, Sres. Esta distribucion se presenta en la Fig. 3.50, en la cual ademas se
incluye como referencia e vaor de tenacidad de fractura estimado para €
recubrimiento. A partir de esta figura, es evidente que las tensiones concentradas no
inducirén un factor de intensidad de tensiones ni siquiera cercano a que promoveria el
crecimiento inestable de un defecto critico a; = 1.5 mm, similar a que se produce

inicialmente para formar la fisura anillo por contacto Hertziano.

Teniendo en cuenta que e criterio utilizado para la estimacion de la tenacidad de
fractura a partir de la ec. (3.10) es d inicio de la propagacion inestable del defecto pre-
existente, la diferencia entre la trayectoria de la tension de traccién debida al contacto
Hertziano y la de la tension en la superficie del implante no es, en principio, motivo de
discrepancia para e andlisis comparativo anterior. Sin embargo, s o puede ser la
presuncion de que latension en la superficie del implante presenta un gradiente hacia el
interior similar a que presentan la tension de traccion radial Hertziana. A pesar de esta
limitacion, la comparacion que se presenta en la Fig. 3.49, ofrece una idea preliminar
sobre lafiabilidad que se espera tenga este recubrimiento, de ser usado como Unica capa

sobre un implante dental de Ti6Al4V.

3.2.4. Fracturapor indentacion Vickers: evolucion delafisura y estimacion de la

tenacidad defracturay delastensiones residuales.

En la seccion 3.2.2 se caracterizo la evolucion del dafio producido debido al contacto
monotonico con indentadores de diferentes radios de curvatura en su punta. Los
resultados mostraron la existencia de una transicion de régimen de dafios por contacto
tipo romo a régimen por contacto puntiagudo, a medida que se reducia € radio de la
punta. También se observé como € radio de punta més pequefio (Re = 25 nm) gereré la

deformacién ingldstica en lugar de la fisura anillo como primer dafio, aungue para
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cargas superiores se present6 la transicion a contacto romo con la aparicion de fisuras
anillo y cono. Al contrario, los radios de esfera intermedios mostraron una transiciéon a
dafno por contacto puntiagudo, para cargas suficientemente elevadas. En este apartado se
busca complementar €l estudio realizado en el apartado 3.2.2, caracterizando estavez la
evolucion de la fisura que se produce debido a contacto puntiagudo puro como es €

gue se realiza mediante la indentacién Vickers. De otro lado, también se pretende
utilizar el cambio en la geometria de estas fisuras para cargas méximas incrementales
con el propdsito de calcular la tenacidad de fracturay tensién residual del recubrimiento
6P64C. Para ello se propone por primera vez un factor de correccion a la metodologia
estandar de Anstis y col. [134] (ec. 2.8), generdmente usada en solidos fragiles
monoliticos. La Fig. 3.50 muestra los pardmetros geométricos correspordientes al

sistema de fisuras medialradia y lateral debido a una indentacién Vickers en un
recubrimiento fragil. En la Fig. 3.51 se compara la evolucién de las fisuras producidas
tanto en el recubrimiento como en los vidrios monoaliticos, para cargas de ndentacion

inferioresa 10 N.

B

Posicion longitudinal (mm)

Figura 3.49. Valores del factor de intensidad de tensiones debido a las tensiones
concentradas en la superficie de un implante dental roscado segun los resultados de
simulacion por FEM de la Fig. 1.20. La region sombreada indica €l rango de posibles
valores de Kic.
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—

RECUBRIMIENTO

SUBSTRATO

Figura 3.50. Esguemadel sistema de fisuras media/radia y lateral debido ala
indentacion Vickers en un recubrimiento frégil.

L as observaciones superficiales muestran que, en los tres casos, la fisura latera se inicia
para cargas menores a la carga méxima estudiada (10 N). Sin embargo, se notan algunas
diferencias tanto en € inicio como en la configuracion definitiva de esta fisura en los
tres materidles El recubrimiento y e vidrio sinterizado muestran una carga critica
similar para la formacion de la fisura lateral (1.96 — 2.94 N), mientras € vidrio fundido
presenta una menor resistencia a la formacion de esta fisura, ya que para 1.96 N ya se
observa su inicio. A pesar de esto, la fisura lateral no se ve completada en €l vidrio
fundido para la carga méxima de 10 N, mientras que en e recubrimiento y en €
sinterizado completa su forma circunferencial tal que € radio de la fisura en €
recubrimiento es mayor al de la fisura en @ sinterizado (90 mm contra 70 nm). La
mayor dificultad para € inicio de la fisura lateral en € recubrimiento, con respecto a

vidrio fundido, puede estar asociada a menor factor de intensidad de tensiones residual

debido a la indentacion, Kiesg, que sufre un defecto localizado favorablemente en el

limite entre la deformacion inelastica y la deformacion elastica. Este menor valor de
Kresd Se debe a que larigidez “efectiva’ del material que rodea la deformacion inelastica
del recubrimiento es mayor a la rigidez del vidrio fundido, debido a la presencia del

substrato Erisaiav » 110 GPa, Espssc » 70 GPa). Esta mayor rigidez afecta, tanto a

tamafio de la deformacién ineléstica como la recuperacién elastica durante la descarga

y, por tanto, al valor del Kisiq que es la fuerza conductora de la fisura latera. Esta
diferencia entre el recubrimiento y el fundido es ademas consistente con el anadlisis de

Marshall y col. [166] sobre la formacién de la fisura lateral en el que proponen que la
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Figura 3.51. Fisuras de indentacion Vickers en el recubrimiento y en los vidrios monoliticos para diferentes cargas de indentacion.
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carga umbral para € inicio de esta fisura guarda una proporcionalidad de la forma P
a (K%¢/H)*E. De otro lado, la mayor resistencia del vidrio sinterizado a la formacion de
la fisura lateral, con respecto a fundido, puede explicarse por la influencia de la
microfisuracion uniformemente distribuida que presenta € primero. Esto se puede
reflggar en una mayor deformacion inelastica, menor rigidez del material circundarte y
mas defectos en € limite entre la deformacion indlastica y la déstica. Sin embargo,
considerando la misma relacion antes mencionada desarrollada por Marshal y col
[166], la mayor carga para la formacion de la fisura lateral en el sinterizado sugiere €l
predominio del efecto de un ligero aumento en la tenacidad debido a la microfisuracién

sobre la influencia de la reduccion en larigidez.

La comparacion de la evolucién en la longitud de la fisura radial, c, para las cargas
incrementales, P, en e recubrimiento y en los vidrios monoliticos, es presentada en la
Fig. 3.52. En esta figura se incluyen ademés las curvas teoricas estimadas a partir de la
ec. 2.8 para posibles valores de tenacidad de fractura del vidrio. Como era de esperar, la
evolucion de ¢ en los vidrios monoliticos sigue un comportamiento aproximado a de las
curvas tedricas para K% ¢ entre 0.75 y 0.8 MPa-m”2. Por el contrario, la evolucién de la
longitud de la fisura en el recubrimiento muestra una clara desviacion de esta tendencia,
evidenciando un infravaloracion de K% que aumenta con la carga de indentacion.
Notese que s las fisuras radiales en el recubrimiento tuvieran una forma semi-circular
ideal (alf-penny), la profundidad de la fisura desde la carga de 2.94 N alcanzaria la
intercara con el substrato. Las diferencias en las tenacidades de fractura de los tres
materiales, estimadas directamente a partir de la ec. (2.8), se ilustran en la Fig. 3.53. La
desviacion del valor estimado para la carga de 0.98 N en los vidrios monoliticos puede
estar asociada a la probable forma Ramqvist de la fisura, segin ha sido reportado en
trabgjos anteriores [167].

Es evidente que la interaccion de la fisura con € substrato de Ti6Al4V es uno de los
factores que influye en la desviacion de los valores de K° . del recubrimiento calculados
a partir de la ec. (2.8). A este factor se debe agregar ademas el efecto de las tensiones
residuales debidas al desgjuste en la expansion térmicay las posibles desviaciones de la
geometria de la fisura con respecto a la forma half-penny ideal por € desgjuste elastico
entre el recubrimiento y € substrato. El andlisis que se presenta a continuacién pretende
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considerar la influencia de estos factores con el proposito de refinar la estimacion de la

tenacidad de fractura a partir de fisuras de indentacién Vickers.
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Figura 3.52. Evolucion de la longitud de la fisura de indentacion Vickers, c, en €l
recubrimiento y los vidrios monoliticos, para diferentes cargas de indentacion. La
region sombreada indicael espesor del recubrimiento.

3.24.1. Andlissdelainfluencia delas tensionesresiduales

Como se expuso en € apartado 2.3.2, € aporte ala condicion de equilibrio estable, de la
tension residua en un solido fragil con fisuras de indentacion Vickers esta dado por

expresion [168]:

+K, =c — +Y S,C"? (2.9)

KS: = Kresid Stes r W

Las variables en esta ecuacion ya han sido definidas previamente (seccion 2.3.2). Esta
claro que la determinacion de K¢ 6 de ses, conociendo previamente uno de los dos
parametros, es directa a partir de esta ecuacion. De otro lado, s € problema es

determinar ambos pardmetros, es evidente que s un gréfico de c,P/c¥? vs. y oc'?
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obedece a una linea recta, es posible su determinacion para diferentes cargas de
indentacion: K a partir del intercepto con € eje de las ordenadas y s es a partir de la
pendiente. En esta metodologia se asume, iniciamente, que la forma de la fisura se
mantiene semi-circular para todas las cargas utilizadas. En la Fig. 3.54 se presenta €
gréfico c,P/c¥? vs. y o¢¥? para e recubrimiento y los vidrios monoliticos, elaborado a
partir de los datos de carga y longitud de fisura en la Fig. 3.52. El pardmetro c; se ha
calculado a partir de la ec. (27) y y o = 1.29 para € factor de intensidad de tensiones
evaluado en un punto superficial de la fisura'y asumiendo que las tensiones residuales

son constantes sobre todo e perfil delafisura.
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Figura 3.53. Tenacidad de fractura del recubrimiento y de los vidrios monoliticos en
funcién de la carga de indentacion, estimada directamente a partir de la expresion de
Angtis y col. (ec. 2.8) utilizando las longitudes de fisura de la Fig. 3.52. La region
sombreadaindica el rango de posibles valores de K.

Los valores de K%y s es que pueden ser inferidos para los vidrios monoliticos a partir
delaFig. 3.54 se aproximan al rango de valores esperados. La dispersion de los valores
graficados puede estar asociada a la presuncién de la constancia en la fisura semi-
circular. De otro lado, el recubrimiento presenta un valor de K% ligeramente mayor a
gue se calcula directamente a partir de la ec. (2.8) pero todavia con una subvaloracion

importante. El valor de la tensién residual del recubrimiento, extraido a partir de la
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pendiente de la curva, esta aejado de los valores probables estimados mediante la ec.
(3.15). Como en € caso de los vidrios monoaliticos, es probable que los posibles
cambios en laforma de la fisura para las diferentes cargas este gjerciendo una influencia
no despreciable en las estimaciones de K%cy Sres. Por lo tanto, es indispensable el

conocimiento de la evolucidn de la geometria de la fisura en e recubrimiento para las

cargas utilizadas.
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Figura 3.54. Gréfico de c,P/c¥? vs. y oc¥? (ec. 2.9) para el recubrimiento y los vidrios
monoliticos utilizando las longitud de fisura y cargas de indentacion de la Fig. 3.52
asumiendo forma semi-circular ideal de las fisuras de indentacion. Las regiones
sombreadas indican e rango de posibles valores de K¢ (region superior) y e valor
estimado a partir de laexpresion de Anstis y col. (ec. 2.8).

3.2.4.2. Andlisisdel cambio en la geometria delafisura

Los posibles cambios en la geonetria de la fisura para las cargas de indentacion han
sido analizados por observacion de la seccién transversal en € plano de dicha fisura
mediante el pulido transversal. En la Fig. 3.55 se presentan las fotografias de la seccion
transversal de las fisuras producidas en e recubrimiento, después de pulir desde un
borde lateral de la muestra hasta alcanzar e plano de lafisura. En esta figura se observa

gue las fisuras para las cargas de 0.49 y 0.98 N tienen la forma tipo pamqgvigt, tal y
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como se esperaba teniendo en cuenta trabajos anteriores en los cuales se analizo la
forma de las fisuras en vidrios biodegradables para bajas cargas de indentacion [167].
De otro lado, la forma de las fisuras para las cargas entre 1.96 y 9.8 N (Figs. 3.55c a
3.55f) tienen la forma tipica media-radial. Notese como para la cargade 1.96 N (Fig.
3.55¢), se pueden apreciar las marcas de la descarga media'y completa, al igual que la

evidencia de la existencia de cierto crecimiento subcritico.

La presencia de la fisura lateral interceptando la fisura radial solo se puede observar
claramente parala cargade 9.8 N lo cual coincide con la observacion de lafisura lateral
completa desde una vista superior (Fig. 3.55f). Todas las fisuras entre 1.96 y 9.8 N
muestran claramente la desviacion de la forma semi-circular ideal, la cual es mayor a
aumentar la carga como se muestra en laFig. 3.56. Esta desviacion esta representada en
un aumento en la elipticidad, e = c/a, en la cual la presencia del substrato elésticamente
diferente tiene un papel determinante, tanto en la extensién de la fisura media, a, como
en la longitud final de la fisura radial durante la descarga, c. Los resultados de la
elipticidad en funcion de la carga de indentacién muestran claramente la mayor
desviacién paralos mayores valores de carga, denotando, como cabria esperar, la mayor

influencia del substrato.

Con respecto a la méxima extension de la fisura media, un primer razonamiento indica
gue la presencia del substrato con mayor rigidez que e recubrimiento afecta, tanto al
campo de tension que generalafisura, por e desgjuste entre la deformacion inglasticay
la deformacion elastica, como €l constrefiimiento alrededor de la punta de la fisura una
vez formada. Concretamente, el campo de tension se reduce y € constrefiimiento por €l
volumen elastico circundante aumenta, reflgfandose ambas cosas en una menor longitud
de la fisura media y, por tanto, una mayor elipticidad. Utilizando este mismo
razonamiento para andizar la influencia de la rigidez del substrato en la extension final
de lafisuraradia en la superficie, en principio, no se puede establecer una relacion tan
directa como en el caso anterior de la fisura media. Esto, si se considera que esta
maxima extension se debe fundamentalmente al campo de tension debido a la
recuperacion eléstica durante la descarga, la cual seria menor por la mayor rigidez del
substrato. Sin embargo, la evidente inhibicion del crecimiento en profundidad del

sistema medio-radial, mayor a medida que la fisura se aproxima a la intercara para las
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mayores cargas de indentacion, es coherente con el comportamiento de los datos
experimentales que se observa en laFig. 3.56.

i

-‘——iﬁ—‘—

recubrimiento para diferentes cargas de indentacion: @) P = 0,49 N (Palmqvist); b) P
0,98 N (Pamqvist); c) P = 1,96 N (Semi-eliptica); d) P= 2,94 N; e) P= 49N;f) P
9,8 N.

Figura 3.55. Forma transversal de las fisuras de indentacion Vickers en €

Un andlisis tedrico més exhaustivo de la influencia de un substrato mas rigido en la
morfologia de la fisura media-radial producida en un recubrimiento menos rigido, es
posible a partir del trabajo de Lawn y col. [169] sobre la mecanica de fractura de este

tipo de fisuras. La condicion de equilibrio de esta fisura, considerando que €l factor de
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intensidad de tensiones se divide en un componente residual (irreversible), Kiesd, Y en

un componente elastico (reversible), Keg, puede ser separada en dos ecuaciones para las

fases de cargay descarga:

cP cP

ozt =Ke  (cagd) (3.164)
c.P cP

ooz Y = Kie (descarga) (3.16b)

donde ce y c; son los coeficientes que caracterizan los campos de tension elastico y
residual, respectivamente, P es € valor instantaneo de la carga, C es la longitud
instantanea de la fisura (media o radial), Pmax €S la carga méxima de indentacion y K%
es la tenacidad de fractura. Si se asume que la fisura mantiene su forma semi-circular
durante su evolucion, de la ec. (3.16) se deduce que las longitudes de equilibrio estardn

dadas por:

. 2/3
c.+c )P U
c =e( . Kg) =l (PP (3.173)
e ic u

2/3

—c=FFf?  (poy (3.17h)

0o -
chﬂ

La condicion establecida en esta ecuacion solo se verifica si la fisura alcanza su maximo
crecimiento durante la descarga ya que de lo contrario implicaria reversibilidad en la
longitud de la fisura. Para la fisura radial, en la cua el coeficiente del componente
glastico del campo que genera la fisura es negativo €% < 0) es evidente que esta
condicion se cumple ( C+ > - C+). Por tanto, se deduce que esta fisura crecera hasta
completar la descarga, como en efecto se ha observado experimentalmente [169]. De
otro lado, en & caso de la fisura media, donde c® > 0, debe existir entonces otro factor
gue restrinja su crecimiento durante la fase de carga, tal que la condicién en laec. (3.17)
se verifique. Se cree que este factor lo aporta la superposicion de una tensién de

compresion superficial reversible (¢ < 0) que anula el efecto del campo de tension (c?
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> 0), permitiendo que la fisura media alcance su maximo crecimiento durante la fase de

carga como también se ha observado experimentalmente [169].
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Figura 3.56. Comportamiento de la dipticidad de la fisura de indentacién Vickers
observada experimentalmente en el recubrimiento y curvas de prediccion a partir de la
ec. (3.22).

El signo de los coeficientes del componente eléstico asociado a las fisuras media y
radial, c®y ¢, se extrae a partir de la distribucion de la tension normal a plano de las
fisuras en €l régimen eléstico obtenida de los resultados de Boussinesg para una carga
puntual (Fig. 3.57). En esta distribucion se observa que la tension normal a la fisura
media es de traccion (f = 0, c? > 0), mientras que en la direccion del crecimiento de la
fisura radial, la tensién es de compresion (f + 90, ¢% < 0). Estas predicciones han sido
corroboradas experimentalmente en €l vidrio comin mediante la calibracion de estos
coeficientes utilizando curvas de carga de indentacion normalizada, P / Pmax, contra la
longitud de las fisuras normalizada, C¥? K /Pma. Los valores asi obtenidos fueron ¢,
= 0.032 + 0.008Y ¢’ = -0.045 + 0.002 [169].
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(A)

(C)

Figura 3.57. Sistema de la fisura media-radial: A) Configuracion elasto-pléstica en
carga maxima divida en un componente elastico (B) méas un componente residua (C) en
la descarga. La carga de indentacion determina la intensidad de las fuerzas conductoras
de lasfisuras: el componente elastico esta caracterizado por la distribucion de latensién
previa (B) normal a plano de la fisura, mientras el componente residual se caracteriza
por una fuerza residual de apertura que actlia en el centro debido a la zona pléstica que
se expande radialmente [169].

Por tanto, considerando lo anterior, la elipticidad de equilibrio puede expresarse de la

forma:
C.

e =-—= r 3.18
= (319

donde los coeficientes adimensionales de los campos de tension estan dados por las

expresiones:
L em’
cac =zac(f )€e£9 (coty* )2/3 (3.19)
eHg
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donde z; (f ) es una funcién adimensional independiente del sistema indentador/material

(ay c denotan fisura media y radial, respectivamente), m es el exponente que resulta

del andlisis de cavidad elasto-plastica(m”™ » 0.5) yy ~ esel angulo del indentador (y ~ =

74°), y parael componente el astico:

cd=24(f )Inéﬁ—a*g
4]

(3.20)

donde z. (f ) es otra funcién adimensional y b es el radio de la deformacion inelastica:

12

aEY? W3
g_: P
» v gcoty)l ) o

(3.21)

De la manipulacién de las ecs. (3.19) a la (3.21) se demuestra que la ipticidad queda

definida como:

&= ] = )"
(Za)z/e,a@_:JrlQZ/s (23)2/3[1_ t(E/H,P_ )P
r Cra B

donde la funcion f(E/H, Pmax) esta dada por la expresion:

—(coty )U ° P” 20

m

g_ﬂ (COty*)Z/g

f(E/H,PmaX) 0402

(3.22)

(3.23)

Laec. (3.22) muestra como, tanto el aumento en el modulo de Young como enla carga

de indentacién se reflgjan en una mayor €ipticidad. También se nota como este

aumento en e- esta controlado por larestriccion en e crecimiento en la profundidad, es

decir, de la fisura media, debido a efecto del componente eléstico (¢ < 0) que inhibe

su crecimiento més de 1o que sucede en un solido semi-infinito homogéneo como se

menciond antes. Estas predicciones coinciden de manera aproximada con o observado
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experimentalmente en la Fig. 3.56: para los menores valores de cargp, la elipticidad es
superior a 1, pero con un crecimiento moderado en e cual predomina la influencia del
incremento de carga. De otro lado, para cargas mayores, la desviacion sufre un
incremento mayor ya que, ademas de la carga, la influencia de la mayor rigidez del
substrato aumenta a medida que la fisura se aproxima a la intercara. Para cargas
suficientemente elevadas es posible que un aumento en e maximo crecimiento de la
fisuraradial, c, también influya en la elipticidad definitiva considerando que en la ec.
(3.17a), € coeficiente c% puede aumentar con respecto a c%, aumentando su

crecimiento durante la fase de carga.

Notese que las curvas graficadas simultdneamente con los resultados experimentales,
utilizando la ec. (3.22) para posibles vaores del modulo de Young del compuesto
recubrimiento/substrato (Fig. 3.56), muestran la misma coherencia antes mencionada:
los datos experimentales de menor carga estan més cercanos de la curva con €l menor
modulo de Young. De los datos correspondientes a una mayor carga, uno de ellos esta
bastarte cercano a la curva del modulo de Young del substrato. Sin embargo, el de
mayor carga, presenta una eipticidad considerablemente mayor probablemente
asociada a hecho de que la fisura puede estar justo en contacto con la intercara, lo cual
podria modificar el comportamiento elastopléstico en caso de que se presente alguna
delaminaciéon. Ademas, a estar tan cerca de la intercara o justo en contacto con €lla, el
desgj uste el astico determina el factor de intensidad de tensiones en la punta de la fisura.
El papel del desgjuste elastico serd considerado més adelante mediante la incorporacion
de los pardmetros de Dundurs [170]. Cabe destacar ademas que en el andlisis anterior no
se ha considerado el papel de latension residual en el recubrimiento el cual, si latension
es de compresion, también serd de inhibicion del crecimiento & la fisura media,
especidmente para las cargas mayores de indentacion ya que, la tension residua es
mayor cerca de la intercara. Esto también es consistente con la tendencia de la
elipticidad observada en la Fig. 3.56.

3.2.4.3. Factores de correccién al cambio en la geometriadelafisura

El conocimiento del comportamiento de la dipticidad de la fisura media-radia paralas

diferentes cargas de indentacion permite ahora analizar su influercia en la estimacion de
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K¢ v S res Siguiendo la misma metodologia de la pendiente y e intercepto a partir de la
ec. (2.9). Esto es posible a través de la introduccion de factores de correccidn de los
factores de intensidad de tensiones, que consideren el cambio de la dipticidad de la
fisura. Para €ello, se utilizaran a continuacion los factores propuestos por Smith y
Scattergood [171] en su trabajo de flexion monotdnica en muestras de vidrio con fisuras
de indentacion Vickers. En su trabgjo, € factor de correccién por cambio de €elipticidad
para e componente debido a la tension de flexion, tension residual en la ec. (2.9), se
obtiene a partir de la expresion desarrollada por Newman y Raju [172]. De esta forma,
el factor geométrico se expresa de manera gereral como y (€) = VY ofpens, donde y o =
1.29 es d factor para una fisura semi-circular (ver sec. 2.3.2) y freng €S €@ factor de
correccion de la elipticidad para la componente de flexion (fpeng = 1 parae = 1), fsres para
el equilibrio en la ec. (2.9). El fctor de correccion de elipticidad para e factor de
intensidad de tensiones debido a la indentacion, Kesq, ha sido derivado a partir del
método de Oore y Burns [173] para estimar € factor de intensidad de tensiones de
fisuras irregulares embebidas bajo modo | de solicitacion. Asi, a partir de la
aproximacién de una fuerza puntual normal al plano de la fisura utilizada para describir
el campo de tension residual debido a la indentacion se demuestra que el factor de
correccion de Kiesg esta dado por Fresd = fresdQresia, donde fresg €S la correccién para la
fisuraembebiday gresq €S Una correccion por e efecto de superficie libre, el cua ya esta
incluido en € factor fsres que se calcula a partir de la expresion de Newman y Raju. La
inclusion de los factores anteriores en la condicidn de equilibrio de la ec. (2.9) conduce

ala siguiente expresion:

0 — —
ch - Kresid + Ks,es - l:resid

(@)~ + 1., (Bl 5.0 (3.24)

Nuevamente, el gréfico de Fresa(€)c/P/c¥? vs. fsre(€)y oc/? permite la determinacion de
K%Y Sres. El factor Fresa(€) = fresaGresd SE @sume, en principio, igual a estimado por
Smith y Scattergood y, por tanto, se puede calcular directamente a partir de las curvas
obtenidas en su trabajo (Fig. 3.58). De otro lado, el cdlculo del factor fses requiere un
tratamiento diferente al realizado por estos autores ya gque, en el caso del recubrimiento,
la relacion profundidad de fisura/espesor, a/d, no puede considerarse aproximadamente

cero, debido ala existencia de laintercara. Asi, tomando como referencia el espesor del
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recubrimiento, la relacion antes mencionada tiene un valor finito que debe ser
considerado en e cédlculo del factor fses Como en e trabgjo de Smith y Scattergood
[171], el calculo de fsres Se hace mediante la ecuacion de Newman y Raju [172] para
estimar €l factor de intensidad de tensiones de una fisura superficial y aparece en el
Apéndice A1 comoy (e, a/d) = fsresy 0. EnlaFig. 3.59 se muestra el comportamiento del
factor corregido, y (e, a/d), en funcion de la dipticidad para diferentes valores de la
relacion a/d. Esta claro que en este caso e factor geométrico para una fisura semi-

circular yano es 1.29 como en e caso de un sdlido semi-infinito homogéneo.

1.3 I I T I
L8 10t
Q
31
T
S 07|
b
o
@D
=
a _
S 4
oA | | L. |
Q .2 0.4 .6 0.8 1

Figura 3.58. Factor de correccion del factor de intensidad de tensiones debido al
cambio en ladipticidad de la fisura de indentacion Vickers [171].

Una vez calculados los factores de correccion de ipticidad antes definidos fue posible
graficar la curva Fresa(€)cP/c*? vs. fsres(€)y oct? (Fig. 3.61) utilizando los valores de los
parametros extraidos de las Figs. 3.55y 3.56 y delaFig. 3.58 perteneciente al trabajo de
Smith y Scattergood [171]. La Fig. 3.60 muestra que la introduccién de los factores de
correccion de elipticidad en los componentes del factor de intensidad de tensiones
permite obtener una tenacidad de fractura considerablemente més gustada al valor
esperado ¢ 0.80 + 0.13 MPam”?), demostrando la importancia del cambio en la

morfologia de la fisura a aumentar la carga de indentacion. Sin embargo, como en €
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caso en el cual no se han incluido estos factores de correccion, la estimacion de la
tensién residua a partir de la pendiente de la curva en la Fig. 3.60, aunque que su
magnitud es smilar a la esperada  (+) 21.5 £ 10.6 MPa), su sentido (traccion) es
opuesto al estado de compresion en e que probablemente estael recubrimiento segin lo
observado en la Fig. 3.46. En la Fig. 3.60 se incluyen también los resultados de
considerar que a/d = 0 para el célculo del factor y (e, a/d), es decir, considerando la
fisura en la superficie de un sélido homogéneo semi-infinito. La curva obtenida con
estos resultados sirve para acotar los posibles resultados ya que la condicion a/d * 0,
con la intercara como referencia, puede considerarse como €l otro caso extremo. Es
evidente el mayor error en el que se incurre debido a la consideracién de larelacion a/d

= 0, obteniéndose valores de K° . y s e totalmente desviados de lo esperado.

3.2.4.4. Factores de correcciéon debidos a la presencia del substrato elasticamente

diferente

L os resultados obtenidos hasta ahora de K¢ y ses pueden ser refinados si se considera
la posible modificacion de los factores de intensidad de tensiones en la ec. (2.9) debido
ala presencia del substrato cerca del frente de la fisura Una aproximacion a esta
modificacion es posible partiendo del trabajo de Hutchinson y Suo [149] sobre fisuras
superficiales en un recubrimiento, cerca de la intercara con otro material elasticamente
diferente, sometidas a traccion o compresion Su trabgjo consiste en modelizar la
Situacion como una fisura bajo un estado de deformacion plana, utilizando para ello
resultados previos de Gecit [174] y Beuth [175]. Concretamente, su andlisis se basa en
considerar que e factor de intensidad de tensiones adimensional, K/sd¥2, depende
solamente de la profundidad relativa de la fisura, a/d, y de la influencia del desgjuste
eldstico seglin e frente de la fisura se acerca a la intercara, representada por los

pardmetros de Dundurs, ap y b [170].
Una fisura perpendicular a una intercara 'y con su punta justo en contacto con €lla, a/d

® 1, presenta una singularidad en la tensién que obedece, segun € trabajo de Zak y

Williams[176], ala expresion:
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s, » Kr'*f,(q) (3.25)

donde (r, q) es la coordenada polar centrada en la punta, K es un factor de escala de
caracter andlogo a factor de intensidad de tensiones convencional (K), s es el exponente
de singularidad y fij(g) son funciones angulares adimensionales. El exponente de
singularidad (0 < s < 1) depende del desgjuste elastico @p y b) y ha sido calculado

numericamente [175].
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Figura 3.59. Factor geométrico del factor de intensidad de tensiones debido a la tension
residual en términos de la elipticidad de la fisura.

Segun laec. (3.25), para una fisura que alcanza la intercara (r = d) se cumple que:
K~sd (3.26)

A medida que la punta de la fisura se aproxima a la intercara, pero todavia dentro del

recubrimiento (@/d ® 1), el campo de tensiones arededor es esenciamente e mismo
gue sepresentaparaa/d = 1, gobernado por € factor K . Mediante andlisis dimensional

se demuestra que los factores K y K estan relacionados seguin la expresion:
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K~K(d- a) (327)

De las ecs. (3.26) y (3.27) se demuestra que:

I%dl,2~(1- %ﬁ ald® 1 (3.28)

A partir de estas consideraciones, Beuth [175] agjustd su solucién numérica a la

expresion:
K/sd"? =11215p"%(a/d)"?(1- a/d)*?*(1+d'a/d) (3.29)

donde, tanto e exporente de la singularidad, s, como e pardmetro de gjuste d,
dependen del desajuste elastico (@p y b) y se han obtenido por solucién numérica. El
hecho de que la ec. (3.29) sea, estrictamente hablando, una solucion del factor de
intensidad de tensiones evaluado en el punto A del frente de la fisura, cuando a/d ® 1,
implica que esta expresién tiene un error inherente de un pequefio porcentaje para
valores intermedios de a/d. Sin embargo, para € caso de las fisuras de indentacion
Vickers aqui analizadas esta limitacion no gerce una influencia importante teniendo en
cuenta que las relaciones a/d observadas experimentalmente (Fig. 3.55) han sido
siempre mayores a 0.5.

Por tanto, evaluando ahora en el punto A de la fisura los componentes del factor de
intensidad de tensiones en la condicion de equilibrio, ec. (2.9), para facilitar la
introduccion de los factores de modificacion de la ec. (3.29), se obtiene una nueva
expresion de laforma:

L1 ) S .
Ky = Frﬁgd(e)cr%a- 2% Fid 2% yr(eard)s,a"28- 27 F+d 22330
a'’éd dg & dg e dg é dg
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Figura 3.60. Introduccién de los factores de correccion de elipticidad en los factores de

intensidad de tensiones de la ec. (2.9) para la estimacion de K%y syes como en la Fig.
3.54. Las regiones sombreadas indican € rango de posibles valores de K¢ (region
superior) y el valor estimado a partir de la expresion de Anstisy col. (ec. 2.8).

End Apéndice A2 se demuestra que € factor de intensidad de tensiones debido a la
indentacién, evaluado en el punto A, tiene la forma K” esq = fAresiacP/a®?, donde fegq =
FAresa = €72 8 g, por |0 que se puede estimar a partir de los valores del factor evaluado
en € punto B, como en el caso anterior. El factor de correccion por superficie libre,
0 resd, Se asume igua a 1, d tratarse de un punto a interior del material. El factor
y A(e,a/d) ha sido estimado de manera similar a factor y B(e,a/d), como se describe en e
Apéndice Al. Los pardmetros que introducen la influencia del desgjuste elastico, s =
0.45y d" = -0.03, se han calculado numéricamente en el trabajo de Hutchinson y Suo
[150] a partir de los vaores de los pardmetros de Dundurs para € sistema
vidrio/Ti6Al4V, ap =-0.2462y b = -0.1121. Siguiendo nuevamente |la metodol ogia del
intercepto y la pendiente para la estimacion de K¢ y syes, respectivamente, se ha
graficado en la Fig. 3.61 la curva (FAesacP/a®?)(1-a/d)Y2S(1+d a/d) vs. y“ (e,
a/d)a?(1-a/d) V2 S(1+d"a/d), segin la ec. (3.30). El valor de tenacidad de fractura
estimado a partir del intercepto de la curva con € ge de las ordenadas (K% ~ 0.84 +

0.12 MPa-m"?) se encuentra en buena concordancia con los valores esperados. De otro
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lado, la introduccion de los factores de modificacion en la condicién de equilibrio ha
invertido el signo de la pendiente de la curva, tal que estavez si coincide con latension
residual de compresion en e recubrimiento. Sin embargo, el valor numérico aparece
sobrevalorado (Sres ~ (-) 90.6 £ 20.5 MPa), considerando € rango de posibles valores
gue se pueden extraer de laFig. 3.46.
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Figura 3.61. Introduccion de la modificacion de los componentes del factor de
intensidad de tensiones en la ec. (2.9) debido ala presencia de un material elésticamente
diferente cerca del frente de la fisura de indentacion Vickers. Las regiones sombreadas
indican € rango de posibles valores de K| (region superior) y el vaor estimado a partir
de laexpresion de Angtisy col. (ec. 2.8).

La inconsistencia observada en € valor de s puede estar relacionada con las
aproximaciones hechas para introducir 1os factores que aparecen en la ec. (3.30): 1. La
expresion utilizada para el factor de intensidad de tensiones debido a la indentacion,
evaluado en € punto A de la fisura, Apéndice A2) no incluye e coeficiente del
componente el&stico, ¢ (ec. 3.20). Este coeficiente, a diferencia de lo que sucede en un
solido monolitico homogéneo en el cual se anula durarte la fase de carga, puede tomar
en este caso un valor negativo por la mayor rigidez del substrato. Por tanto, en la ec.

(3.30), € coeficiente ¢ seria estrictamente igual c® + c%. En esta gproximacion se ha

226



Capitulo 3

utilizado ¢ = c?; 2. En el factor de intensidad de tensiones debido a laindentacién no se
ha evaluado la influencia de la relacion finita a/d en el factor de elipticidad como si se
hizo en el factor debido a la tensién residual, a partir del trabajo de Newman y Raju
[172]. Esta carencia se ha debido a que € trabgo original de Oore y Burns [173] no
incluye en su desarrollo e papel del espesor del material. Este error esta también
incluido en la condicion de equilibrio de la ec. (3.24) vy, por tanto, en los resultados
extractados de la Fig. 3.60; 3. La modificacion del factor de intensidad de tensiones en
laec. (3.29) corresponde a caso convencional de una fisura de borde en un sélido semi-
infinito bajo una tensién constante, K ® 1,1215 (pa)’?s, cuando esta fisura se aproxima
a una intercara con otro material elasticamente diferente. La extension en la aplicacion
de este factor a caso del K 54 Se ha hecho a partir de un andlisis dimensional directo
sin considerar en detalle el hecho de que este factor de intensidad de tensiones
corresponde a de una carga puntual que actla en € centro de una fisura; 4. No6tese que
en la Fig. 3.61 solo se presentan tres datos ya que los valores para la carga de 9.8 N no
se ha incluido debido a que € valor correspondiente de a/d = 1, esta fuera del rango de

validez delaec. (3.30), como se puede ver directamente.

La sobrevaloracion de las tensiones residuales estimadas con esta correccion, con
respecto a valor esperado s se asumen uniformes en todo el espesor, pueden ser
también una consecuencia de la evaluacion del factor de intensidad de tensiones que se
ha hecho en la punta de la fisura més cercana a la intercara. Teniendo en cuenta que
generalmente se acepta que las tensiones residuales térmicas son mayores cerca de la
intercara, esto podria explicar e mayor valor estimado a partir de laFig. 3.61.

A pesar de las limitaciones mencionadas, la inclusion de los factores de modificacion de
los factores de intensidad de tensiones en la condicion de equilibrio, mediante la
metodologia del intercepto y la pendiente, ha mostrado la posibilidad de refinar los
resultados, especialmente en el sentido de las tensiones residuales. Los resultados
muestran que la inclusion de los factores de correccion de la elipticidad en los
componentes de la cordicion de equilibrio parece ser suficiente para una apropiada
estimacion de la tenacidad de fractura y de la magnitud aproximada de la tension

residual.
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3.2.5. Conclusiones

En este gpartado se ha estudiado la respuesta del recubrimiento monocapa 6P64C al
contacto  monotonico. Ademas, para dilucidar los mecanismos de dafio en el
recubrimiento, se han estudiado también vidrios monoliticos fundidos y sinterizados con
la misma composicion quimica del recubrimiento (6P64F y 6P64S). A continuacion se
resumen las conclusiones més relevantes de este estudio, las cuales se han divido en

funcion de la seccidn correspondiente:

3.2.5.1. Respuesta al contacto Hertziano monotoénico

El primer dafio observado durante el contacto Hertziano monotonico con esferas de
WC-Co con radios entre 0.2 y 2.5 mm, tanto en € recubrimiento como en los vidrios
monoliticos, ha sido la fisura anillo. La carga critica para la formacion de esta fisura,
Pca, €n los vidrios monoliticos, sigue razonablemente bien la ley de Auerbach, P; a Re.
Por el contrario, el recubrimiento presenta una clara desviacion de este comportamiento
debido alaformacion prematura de la fisura anillo para todas las esferas utilizadas. Esta
desviacion se debe a la deformacion pléstica del substrato que se inicia desde una carga
mucho menor que € de P, Y que aumenta la tension de traccion radial maxima que
actla en la superficie ddl recubrimiento, justo afuera del circulo de contacto. Esta
tension es mayor a la que se presenta en los vidrios monoliticos para € mismo valor de
carga méxima. La deformacién pléstica previa del substrato se debe a la tensién de
cizalladura que se induce en la intercara, suficiente para superar € valor critico para
plastificar.

La deformacion plastica del substrato gjerce también un papel determinante en la
secuencia de dafos posteriores que se presentan en e recubrimiento. En los vidrios
monoliticos, después de la fisura anillo, se presenta la fisura conica para cargas
ligeramente superiores, mentras que para € siguiente dafio, la fisura radial, se requiere
un incremento importante en la carga. De otro lado, en e recubrimiento, la fisura conica
también aparece para una carga un poco superior pero, los dafios siguientes (fisura
radia y la delaminacion) se presentan cas inmediatamente después dentro de un

estrecho rango de cargas que no superalos 20 N. Lafisuraradial se forma a partir de la
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intercara a consecuencia de la tensién de flexion biaxial que se induce por la
deformacion pléstica del substrato. La delaminacién del recubrimiento se evidencia por
la aparicion de franjas de nterferencia en la intercara debido a la separacion entre e
recubrimiento y el substrato. Esta delaminacion es también consecuencia de la
deformacién pléstica del metal que, sumada a las fisuras radiales, induce tensiones de

cizalladura en la intercara suficientemente elevadas para delaminar € recubrimiento.

La comparacion entre los valores de carga critica para € inicio de la deformacion
plastica del substrato con un radio de esfera intermedio (1.25 mm), con y sin
recubrimiento, muestran € apantallamiento de la tension cizallante que se induce en la
intercara. Esto demuestra el efecto protector de cargas concentradas que eerce €l
recubrimiento sobre el substrato, ademas de su potencial aplicacion como proteccion
contra la corrosiéon en ambiente fisiol6gico. Este efecto protector se presenta a expensas
del mayor deterioro del recubrimiento con respecto a los vidrios monoliticos, debido a
la deformacion pléastica del substrato. Cuando €l radio de esfera se aproxima al contacto
puntiagudo (Re = 25 mm) el efecto protector del recubrimiento se ve reducido debido a
gue la tension es suficientemente elevada para producir la deformacién inelastica en €
recubrimiento antes de la fisura anillo. Esta deformacion reduce el apantallamiento de la
tensidn de cizalladura en la intercara y, ademas, permite que la secuencia de dafios sea
muy similar entre el recubrimiento y los vidrios monoliticos, a diferencia de lo

observado para los radios de esfera mayores.

3.2.5.2. Tenacidad de fractura a partir delafisuracion por contacto Hertziano

Se ha propuesto la utilizacion de un factor de intensidad de tensiones, modificado y
smplificado a partir de trabajos previos, para la estimacion de la tenacidad de fractura,
tanto de los vidrios monoliticos como del recubrimiento, a partir del valor de la carga
critica para la fisura anillo. La consistencia del andlisis realizado con los valores de los
defectos criticos precursores de la fisura anillo y con valores de tenacidad de fractura
estimados por otros métodos demuestran la vaidez de este factor de intensidad de
tensiones. Ademas, en e caso del recubrimiento, la utilizacion de este factor ha

corroborado la influencia del incremento en la tension de traccion radial méxima que
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acttaen la superficie debido a la deformacion pléstica del substrato, Fys, en la carga

critica paralafisuraanillo y, por tanto, en €l valor de tenacidad de fractura estimado.

La expresion obtenida para € factor de intensdad de tensiones sobre un defecto
superficial debido a contacto Hertziano ha sido también utilizada para andizar el estado
tensional en la superficie del recubrimiento, de ser utilizado directamente sobre un
implante dental de Ti6Al4V. El andlisis del valor de los factores de intensidad de
tensiones correspondientes a las tensiones concentradas en la intercara implante-hueso
(calculadas mediante FEM), han mostrado que estos factores estarian muy por debgjo
del valor de la tenacidad de fractura del recubrimiento. Este resultado, es una primera
aproximacion que sugiere que la fiabilidad del comportamiento mecanico del
recubrimiento, para ser utilizado como Unica capa sobre un implante dental, esta

garantizada.

3.2.5.3. Fractura por indentacién Vickers: evolucion delafisuray estimacion de la

tenacidad defracturay delastensiones residuales.

El andisis de la evolucién de la longitud de la fisura radia (superficial) con la carga de
indentacion, ha mostrado una importante desviacion en € recubrimiento, con respecto,
tanto a los valores observados en los vidrios monoliticos como a los que se predicen a
partir de la expresion de Anstis y col. [134] para la estimacion de la tenacidad de
fractura. Esta desviacion se ve reflgjada en una longitud mayor que significa una
subvaloracion del vaor de tenacidad estimado utilizando la misma expresion de Anstis
y col. Para considerar € papel de la omision de la tension residua en esta
subvaloracion, e factor de intensidad de tensiones asociado a esta tension ha sido
incluido en la condicién de equilibrio, ademés del componente debido a la indentacién,
asumiendo siempre una fisura semi-circular. A partir de esta inclusion, se han estimado
tanto K° ¢ como s res mediante e intercepto y la pendiente de una linea recta graficada de
la ecuacion de equilibrio, paravarias cargas de indentacion y varias longitudes de fisura.

Sin embargo, esta correccién no es suficiente para afinar los resultados de K% ¢ V Ses

Con € proposito de mejorar la estimacion de los resultados con la metodologia antes

mencionada, se ha considerado la influencia del cambio en la morfologia de la fisura
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con la carga de indentacion. Para todo € rango de cargas utilizadas, la elipticidad
presenta una importante desviacion con respecto a valor para una fisura semi-circular,
demostrando el gran efecto inhibidor que gerce € substrato en e crecimiento de la
fisura en profundidad, fisura media, debido a su influencia en e componente eléstico
del campo que genera esta fisura y que, normalmente, se desprecia en €l caso de un

solido monalitico.

Los cambios de la eipticidad en funcion de la carga de indentacion fueron incluidos en
los componentes de la condicion de equilibrio a través de factores de correccion, para
verificar su influencia en los valores estimados de K% y syes Siguiendo la misma
metodologia del intercepto y la pendiente. El valor de K% asi estimado fue coherente
con los vaores de referencia. Sin embargo, a pesar de que Sres Mostré una magnitud

similar a la esperada, mantuvo €l signo contrario al esperado.

Finamente, se introdujo un factor de modificacion de los componentes de la condicion
de equilibrio que permiten considerar la influencia de la intercara con un material
el&sticamente diferente en la fisura que se aproxima a dicha intercara. La introduccion
de estos factores martiene el buen gjuste del valor de K estimado y corrigen e sentido

delatensién residual. Sin embargo, €l valor de esta tension aparece sobreestimado.

En resumen, se ha demostrado que la utilizacion de la metodologia del intercepto y la
pendiente de la linea recta a partir de la ecuacion de condicion de equilibrio, es
adecuada para una correcta estimacion de la tenacidad de fractura y de la tension
residual del recubrimiento. La introduccién de los factores de correccion de la
elipticidad en los comporentes del factor de intensidad de tensiones es suficiente para
afinar el caculo de latenacidad de fracturay de la magnitud de la tension residual. Para
estimar adecuadamente la tenacidad y e signo correcto de la tension residual, con un
valor sobreestimado, se requiere laintroduccion del factor de modificacion del factor de
intensidad de tension debido a desgjuste elastico delante de la fisura que se aproxima a
laintercara el asticamente diferente.
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